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Les méthodes d'analyse des sols emplqyées au laboratoire de Pédo-
logie du Centre O.H.S.T.O.M. de Tananarive sont les mêmes quo celles
utilisées dans les autres laboratoires. Cependant certaines d'entre ellùs
ont été modifiées pour des raisons matériclles~ou adaptées à l'analyse
des sols de Madagascar.
Les protocoles d'analyse décrits dans les pages qui suivent, sont
ceux pratiqués à Tananarive. Ils sont accompagnés de quelques chiffres
relatifs à la p~écision dos résultats. Ces chiffres sont malheureusement
très incomplets, les essais de reproductibilité n'ayant pu être effectués
que dans les limites de disponibilité du laboratoire. Ils donnent une idé~
de la précision des résultats des analyses de grande série exécutées p~r
le laboratoire, dans les conditions actuelles de travai1~ot sont reproèt::.i.-;;s
à ce titre.
PIŒPARATION DES ECHANTILLONS
Les éohantillons de terre destinés aux ana~ses chimiques et p~siquea
doivent subir les traitements préliminaires suivants:
'"
séohage (sauf oontre indication).
tamisa.ge pour éliminer graviers et raoines.
broyage (pour l' ana~se chimique seulement).
1°) - Séohage
S'il n'y a pas d'ana~se à effeotuer sur terre fratche, faire sécher
les éohantillons dans une pièce réservée à cet usage, de la manière suivante :
- Verser et étaler la terre sur une feuille de papier portant la réfé-
rence et le numéro de l'échantillon.
Glisser le sao d'origine sous l'éohantillon afin de ne pas le séparer
de oe dernier.
- Deux ou trois fois par jour, écraser à la main les mottes de terre
afin de favoriser le séchage. L'échantillon est sec lorsqu'il s'effrite entre
les doigts sans coller.
- Remettre l'échantillon sec dans son sac d'origine, le peser.
20) - Tamisage
Avant toute autre opération, vérifier qu'il n'y a pas d'analyse à
effectuer sur la terre brute.
Le tamisage a pour but de séparer la "terre fine" destinée à l'analyse,
des "éléments grossiers". Il est effectué à l'aide d'un tamis à mailles oarrées
de 2 mm (module AmOR 34).
On appelle :




les graviers et débris végétaux dont le diamètre est
supérieur à 2 mm.
La séparation s'effeotue de la manière suivante 1
- Ecraser à la main les mottes de terre. Tamiser la terre par petites
fractions jusqu'à épuisement de la terre brute, au~dessus d'un plateau (ou
d'une feuille de papier). Après chaque opération de tamisage, verser le refus
sur une feuille de papier.
Si celui-ci contient de la terre agglomérée, le mettre dans un mortier
en porcelaine, et à l'aide du pilon, écraser les petites mottes de terre sans
taper ni appuyer trop fort. Passer au tamis.
- Recommencer l'opération écrasage-tamisage jusqu'à ce qu'il n'y ait
plus de terre dans le refus.
Mettre le refus définitif dans le sac d'origine de l'échantillon.
A l'aide d'une spatule ou d'une main métallique, mélanger la terre
fine et la mettre dans une boite en carton portant la référence et le numéro
de l'échantillon. Si toute la terre fine ne peut tenir dans la boite, la
séparer en deux fractions à l'aide de l'échantillonneur MINERAIS et ~ŒTAUX.
- Peser les éléments grossiers.
30 ) - Broyage
Une petite partie de la terre (80 g environ) destinée à l'analyse
chimique, est broyée en fines particules inférieures à 200 microns.
Cette opération comprend l'échantillonnage d'une fraction de terre et
le broyage proprement dit. Elle doit être effectuée avec le plus grand soin,
car les résultats d'analyse d'une terre mal échantillonnée ou mal broyée
n'ont aucune valeur.
a) - Echantillonnage
Verser la totalité de l'échantillon dans un plateau. Mélanger et étaler
la terre. Découper la surface de l'échantillon en 6 ou 8 portions égales.
3A l'aide d'une spatule métallique, prélever un peu de terre dans toute
l'épaisseur de chaque portion. Mettre cette terre dans un tube plastique
portant la référence et le numéro de l'échantillon. Prélever ainsi 80 g
environ de sol.
Préparer de la même manière, tous les échantillons à broyer dans la
journée.
b) - Broyage
Nous utilisons au laboratoire, un broyeur centrifuge "Pulvérisette 2"
avec jarre et billes en agate et un mortier en agate. Le broyage se fait
s~lon le mode opératoire suivant
Broyer les 80 g de terre à l'aide du broyeur centrifuge pendant urt
temps déterminé expérimentalement.
Tamiser la terre broyée sur un tamis à mailles carrées de 200 microns
(module AFNOR 24), au-dessus d'une feuille plastique.
Broyer le refus dans un mortier en agate (ou en porcelaine) et tamiser
à nouveau au-dessus de la feuille plastique.
Répéter l'opération broyage-tamisage JUSqu'à ce qU'il n'y ait plus de
~.
A l'aide d'une spatule métallique, mélanger la terre broyée et la
mettre dans un tubû en plastique transparent.
Dans la suite de cet exposé, nous désignerons par "terre broyée", la




Chaque analyse commence par une opération d'éohantillonnage de quel-
ques grawmes de terres fines ou broyées. Cette opération est très importante
car la valeur des résultats d'analyse en dépend. Elle est aussi très délicate
du fait de l'hétérogénéité du sol. Elle doit donc être effeotuée aveo le plus
grand soin de la manière suivante :
a) terre fine (particules inférieures à 2 mm)
Verser la totalité de l'échantillon (0,5 à 2 kg) sur un plateau en
tôle émaillée (30 x 40 cm). Homogénéiser et étaler la terre. D'oouper sa
surface e~ 6 portions. A l'aide d'une spatule métallique, prélever une
fraction de terre dans toute l'épaisseur de chaque portion, jusqu'à obtention
du poids désiré.
Ce mode de prélèvement est utilisé en particulier pour granulométrie,
pH, humidité équivalente, point de flétrissement, indice de stabilité, permé~
bilité, bases échangeables et sels solubles.
b) terre broyée (particules inférieures à 0,2 mm)
Verser la totalité de l'échantillon (80 g environ) sur une feuille
plastique. Bien homogénéiser et étaler la terre. A l'aide d'une spatule
métallique, prélever de petites fractions de terre sur toute l'épaisseur
de la couche, en différents points régulièrement répartis sur toute la sur-
face de l'échantillon.
Ce mode de prélèvement est utilisé pour les analyses suivantes :
matière organique, bases totales, attaque triacide, fer libre, calcaire.
4DETERMINATION DE L'HUMIDITE
Méthode par séchage à l'étuve à 1050
Cette détermination accompagne généralement l'analyse granulométrique.
W1DE OPIi."IUTOIR::2:
- Peser dans une capsule (ou une boîte à tare) préalablement tarée,
un poids exactement connu de terre fine (2 g environ).
- Porter la capsule à l'étuve pendant 6 heures (ou mieux une nuit).
- La retirer de l'étuve et la laisser refroidir dans un dessioateur.
- Peser le plus rapidement possib18 pour éviter la reprise d'humidité.
EXPRESSION DU RESULT:..T
Soient en grammes :
P poids de la capsule vide
P' poids de la capsule + terre fine
pli poids de la capsule + terre séchée à 105°C
Taux d'humidité 1




L'analyse granulométrique a pour but de classer les sols en fonction
de la grosseur des particules. On distingue généralement cinq groupes de
particules :
llargile composé de particules inférieures à 2 microns.
le limon fin composé de particules comprises entre 2 et 20 microns.
- le limon grossier composé de particules comprises entre 20 et 50 microns.
le sable fin composé de particules comprises entre 50 et 200 microns.
le sable grossier composé de particules comprises entre 0,2 et 2 mm.
10) Traitements préliminaires:
Les particules fines, sous l'action d'éléments liants (ions ou molé-
cules) forment des agrégats. Il est donc nécessaire de les disperser avant
d'effectuer l'analyse granulométrique proprement dite, par des traitements
appropriés:
- l'attaque à l'acide chlornydrique dilué pour éliminer le fer qui
est le principal élément floculant.
- l'attaque à l'eau oxygénéepour détruire la matière organique dont
les molécules masquent les particules d'argile par des phénomènes d'adsorption.
- la dispersion des particules par l'hexametaphosphate de sodium dont
.'41.-.........,. Je- .._'-hi.n
les anions aRL~lgat les forces électrostatique~ntreles feuillets d'argile.
L'ammoniaque et le pyrophosphate de sodium sont également utilisés comme
dispersant.
Remarque: Ces traitements diffèrent légèrement de ceux effectués dans les
autres laboratoires. Ils ont été modifiés par f~. ZEBROWSKI à la suite d'essais
effectués dans nos laboratoires.
2°)AnaLyse granulométrique proprement dite:
Elle utilise la technique selon laquelle les particules mises en
suspension dans un liquide se déposent avec une vitesse V telle que:
V - g r 2 r DB De
- 9 n
6r est le rayon des particules supposées sphériques.
D Gt D : densités du solide et du liquide.
s e
n viscosité du liquide qui est fonction de la température pour
un liquide donné.
g accélération de la pesanteur.
Le principe de l'analyse est le suivant:
Une fraction de terre est dispersée dans l'eau, puis abandonnée à
elle-même pendant un certain temps. La vitesse de sédimentation étant pro-
portionnelle au carré du rayon des particules, les sables se déposent
beaucoup plus rapidement que le limon et le limon beaucoup plus rapidement
que l'argile. Il y a séparation des différentes fractions granulométriques.
Après des temps de sédimentation fonction de la température et de la fraction
désirée, on effectue des prélèvements d'argile + limon puis d'argile à une
profondeur donnée du liquide. Du poids de ces prélèvements après dessiccation,
on déduit les pourcentages d'argile et de limon fin dans l'échantillon.
La détermination des particules grossières se fait par simple tamisage
à sec.
L'analyse se fait sur la terre fine (tamisée sur tamis AFNOR 34). Elle
est généralement accompagnée d'une mesure d'humidité et d'un dosage de matière
organique.
A - Traitements dispersifs
1°) Attacru.e à l'acide chlorhydrique
Peser 10 g de terre fine et les mettre dans un bécher de 600 cc.
Ajouter 200 cc d'acide chlorhydrique à 2 %(200 cc de KCl N/10 pOtIT
les sols calcaires) et agiter.
Laisser décanter Q~elques heures (1 nuit par exemple).
Siphonner le liquide surnageant à l'aide d'un petit tuyau fin en
caoutchouc.
7- Ajouter 200 cc d'eau distillée, agiter et laisser décanter quelques
heures (1 nuit).
- Siphonner le liquide surnageant.
2°) Destructiog de ln matière organique par l'eau oxYgénée
Ajouter 50 oc d'e~u oxygénée à 100 volumes et couvrir le bécher d'un
verre de montre.
Laisser en contact la terre et l'eau oxygénée pendant 24 heures à
froid, puis 12 heures au moins à 50°C sur plaque chauffante.
- L'attaque p~r l'eau oxygénée produit une effervescence et une mousse
plus ou moins abondante selon la teneur en matière organique des échantillons.
Agiter de temps en temps.
La fin dt l'attaquo se manifeste par l'absence totale d'effervescence.
Si elle est dûe à un défaut de réactif, rajouter de petites fractions d'eau
oxygénée (10 à 20 cc) jusqu'à destruction complète de la matière organique.
En cas d'évaporation, ajouter un peu d'eau pour éviter la dessicca-
tion.
- Ajouter 1 cc d'ammoniaque concentrée pour détruire l'excès d'eau
oxygénée.
3°) Dispersion proprement dite
- Ajouter 50 cc de solution d'hexametaphosphate de sodium à 4 %et
400 ml d'eau distillée.
- Agiter au mixer pendant 3 minutes.
Transvaser le mélange dans une allonge de 1 1.
L~isser la dispersion se poursuivre pendant 48 heures.
- De temps en temps, agiter le mélange en actionnant de bas en haut
un ~gitateur muni d'un embout large et perforé en caoutchouc.
Compléter le volume à 1 1 avec'do l'oau distillée.
Faire un bl:~c avec 50 cc d'hexametaphosphate et 950 cc d'eau dis-
tillée. Y plonger un thermomètre au 1/10 de degré.
8Agiter la suspension pendant 30 secondes comme précédemment, fair0
démarrer aussitôt un chronomètre et noter l'heure exacte.
B - Analyse 5~anulométrique proprement dite
Toutes les opérations suivantes jusqu'à la fin du lavage des sables
doivent être effectuées dans une pièce aussi isotherme que possible.
1°) Argile + limon
- Repérer la température et lire sur une table le temps de sédiment&-
~ion correspondant (4 minutes 48 secondes à 20°C pour un pipetage à 10 cm de
profondeur).
- Amener la pipette de Robinson de 20 oc au-dessus de l'allonge et
la descendre jusqu'à ce que la pointe touche le niveau supérieur du liquide.
Cette opération est facilitée par l'emploi d'une installation permettant de
déplacer horizontalement et verticalement la pipette.
- 20 secondes avant la fin du délai, descendre la pipette de 10 cm.
Au temps voulu, effeotuer le pipetage.
Le contenu de la pipette est recueilli dans un oristallisoir de
30 cc préalablement taré.
- De ln même manière, faire un prélèvement dans le blanc, afin de
déterminer le poids du dispersant dans 20 ml de suspension.
- Après dessiccation complète à l'étuve à 10SoC et refroidissement
dans un dessiccateur, peser le cristallisoir.
- En déduire le poids d'argile + limon (+ dispersant) et le poids du
dispersant.
- Renouveler les mêmes opérations pour le prélèvement de l'argile.
~t~is le temps de sédimentation est de l'ordre de 8 heures. La température
servant à la détermihation du temps exaot sera la moyenne des températures
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! 25 ! 7,06 11,3 9,9 8,5
, 26 ! 6 !! ! ,56 11,5 10,1 8,7!
! "! 27 ! 6,47 11,8 10,3 8,9!
! 28 ! 6 38 12,1 10,6 !! ' 9,1 !
! !





, ,! 30 ! 6,21 ! 12,6 , 11,0 , 9,5, 3,48 ,
===~~=====================--===c================~====m================:~==
9- Si pour une raison quelconque, il est impossible d'effectuor le
prélèvement à l'heure indiquée, choisir un temps de sédimentation convenable
(de 6 à 8 h) et adopter la profondeur correspondante indiquée dans les tables.
- Déduire des pesées le poids d'argile (+ dispersant).
3°) Sables (limon grossier, sable fin, sable grossier)
- Eliminor les argile et limon rostant dans la suspension par siphon-
nage à 30 cm de profondeur en adoptant le temps de sédimentation correspon-
dant des limons (14 minutes 24 secondes à 20°C). Le dispositif de siphonnago
utilisé est un tube de verre recourbé branché sur une trompe à eau.
- Ajouter dans la suspension 3 cc d'hexametaphosphate et le complément
à 1 l d'eau distillée.
- Après agitation, renouveler la sédimentation et le siphonnage à
30 cm comme préoédemment.
- Répéter l'opération sédimentation-siphonnage en ajoutant à chaque
fois de l'eau distillée jusqu'à élimination complète des argile et limon,
c'est-à-dire jusqu'à oe que le liquide siphonné soit parfaitement clair.
- Transvaser les sables dans une capsule en porcelaine à fond plat
(~ 150 mm). Entraîner les grains de sables à l'aide d'un jet d'eau.
- Laisser les sables se rassembler et éliminer l'eau surnageante en
inclinant lentement la capsule.
Ev~porer à sec dans une étuve à 1050C.
- Transvaser les sables dans une petite oapsule (~ 70 mm) préalableœont
tarée et peser.
En déduire le poids des sables.
- Placer sur la tamiseuse automatique, dans l'ordre, un fond pour
t~is, un tamis à mailles de 0,05 mm, et un tamis à mailles d~ 0,2 mm.
Verser le contenu de la capsule sur le tamis supérieur et tamiser 0








10 g - la prise de terre fine
R - le poids de dispersant (hexametaphosphate) dnns 20 ml
A - le poids d'argile (avec dispersant) dans 20 ml
B - le poids d'argile + limon (avec dispersant) dans 20 ml
C - le poids de limon grossier
D - le poids de sable fin
E le poids de sable grossier.
Le pourcentage de chaque fraction par rapport au sol séché à l'air
est donné pnr les relations
Argile %
Limon fin %
= (A - R)





1 A % 500 (A-R)
f Lf% 500 (B-A) 1
Limon grossier % C 100= 10
Sable fin % D 100... 10
Sable grossier % E 100Il: 10
Vérification :
Lg 1~'" 10 C
sr %= 10 D
Sg %Il: 10 E
La somme des fractions plus le taux d'humidité et celui de matière
organique doit donnor un total de 100. Nous considérons comme valables toutes
les analyses dont le total est égal à 100 ~ 4. Ceci est un contrôle maisnon
une garantie absolue d'exactitude, des erreurs pouvant se compenser.
11
Précision :
Des essais de répétabilité effectués au laboratoire dans les mêmes
conditions que les analyses de grande série ont donné les résultats ci-dessous
pour trois échantillons do terre. Les intervalles de confiance sont donnés
avec la probabilité 95 %.
Fractions Echantillon l Echantillon II tEchantillon IIIgranulométriques
Argile +limon fin % 8 ± 2 13 1: 4 12 1: 2
t Argile % 5,0 ± 1,3 41 1: 6 65 1: 2f-
! Limon fin % 3;4 ± 1,0 26 ± 5 1 ± 2!
! Limon grossier % 2,6.t 0,4 5,4 1: 0,3 1,8.:!: 1,1
! Sable fin % 6,1.:!: 1,3 15,1.:!: 0,2 6,81: 0,2! t
! Sable grossier % 84 1: 2 1 5,1 .± 0,6 19 1: 1
! t
! !
! TOl'AL 101 + 2 ! 98 ± 5 99.:!: 2
!
L'erreur absolue est do l'ordre de l'unité pour les fractions gros-
sières. Elle atteint 5 à 6 unités dans certains cas pour l'argile et le
limon fin.
Remarque: L'une dos causes de l'erreur importante sur l'argile et le limon
de l'échantillon II peut être la présence de pseudo-limons plus ou moins
détruits lors des prélèvements d'argile + limon et d'argile. En effet si
l'éta.t de dissociation des pseudo-limons n'affecte pas lafracfion argile +
limon, il influe sur le résultat de la fraction argile sur la fraction limon
et modifie fortement le rapport limon/argile. Cette hypothèse explique le fait
que pour l'échantillon II l'erreur absolue sur argile + limon est plus ~aib~a
que celle sur chacune des fractions argile et limon.
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STABILITE STRUCTURALE
La méthode d'évaluation de la stabilité structurale comporte
- un test de percolation,
- un test d'instabilité des agrégats,
dont les modalités d'exécution sont particulièrement délicates et sont dé-
véloppées par A. FroOOROFF dans les "Annales Agronomiques l1 , nO 6, 1960.
A - DETERMINATION DE L'INDICE #ilsTABILITE
PRntclPE :
L'indice de stabilité structurale est déterminé à partir de 3 facteurs
- le pourcentage d'agrégats stables (supérieurs à 0,2 mm)
le pourcentage d'argile + limon (inférieurs à 20 microns)
le pourcentage de sables grossiers (supérieurs à 0,2 mm)
par la formule suivante
l .. --:::=_--:-:(..-A;..:;.+~L)~m;;;;ax;;;;",.-__
s %: agrégats 0 9 S G3 -,. •
(A + L) et agrégatD sont obtenus de 3 façons différentes :
- après prétraitement à l'alcool ét~lique.
- après prétraitement au benzène.
sans prétraitement.
Pour le calcul de l'indice, on prend la moyenne des résultats pour
les agrégats, le résultat lu plus fort pour (A + L).
Les sables grossiers sont déterminés sur l'ensemble des agrégats.
MODE OPERATOIRE :
1°) Préparation et prélèvement de l'échantillon
L'échantillon séché à l'air en mottes, est forcé à la main, à travers
un tamis à mailles carrées de 2 mm. Dans certain cas, il est impossible de
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briser les mottes à la main. On utilise alors un mortier ct un pilon et on
sépare au fur et à mesure la terre inférieure à 2 mm par des tamisagos fré-
quents. Il est recommandé d'utiliser pour cette opération un tamis de 10 cm
do diamètre avec des mailles en acior haute résistance.
L'échantillon ainsi préparé servira également pour la détermination
de l'indice de percolation K.
La terre est ét~ndue sur un plateau ~t mélangée à la main. Le prélèvc~
ment est effectué en différents points sur toute l'épaisseur de la couche.
Pour chaque échantillon, faire 3 prises de 10 g ct les verser dans
3 béchers forme haute de 250 cc m~rqués respectivement des lettres A, B, E.
20 ) Prétraitements :
\
Ajouter avec ménagement en faisant couler le liquide le long de l~
paroi du bécher :
10 cc d'alcool éthylique dans le bécher A •
10 cc de benzène dans le bécher B.
Remplir très rapidement le bécher nO 3 d'eau distillée. Au bout
de 5 minutes, remplir également d'eau distillée les béchera A et B.
- Laisser l'ensemble au repos.
30 ) Agitation:
- Au bout de 30 minutes, transvaser quantitativement le contenu du
bécher E dans un erlenmeyer de 150 cc portant un repère à 300 cc. Entratner
la terre à l'aide d'un jet de pissette dirigé de façon à ne pas détruire les
agrégats.
Amener le volume à 300 cc.
Boucher l'erlenme,yer et agiter 20 fois par retournements à la main




4 0 ) Tamisage :
Cette opération est réalisée dans un cristallisoir ~ 150 mm, à l'aide
d'un appareil imprimant au tamis un mouvem8nt hélico!dal vertical en va-et-
vient. Pendant tout le mouvement, le tamis doit baigner dans l'eau, mais la
toile doit affleurer la surface du liquide lorsque le tamis est dans sa posi-
tion la plus haute. L'appareil étant réglé une fois pour toutes, tracer sur
le cristallisoir un repère correspondant à la surface du liquide pendant lee
opérations de tamisage.
- Dès l'agitation par retournements terminée, verser le contenu de
l'orlenmeyer sur le tamis (maille 0,2 mm - ~ 10 cm) déposé au fond du cris-
tallisoir. S'aider d'un jet de pissette en prenant les mêmes précautions
que précédemment.
- Amener le niveau de l'eau un peu en-dessous du repère en versant
l'eau à l'extérieur du tamis.
- Tapoter le tamis sur le fond du cristallisoir pour chasser l'air
emprisonné.
- Amener le niveau de l'eau au repère. S'assurer qu'il est le même
à l'intérieur et à l'extérieur du tamis.
- Accrocher le tamis sur l'axe de l'appareil.
Tamiser en donnant 30 tours de manivelles en 30 secondes. Veiller
à la régularité du mouvement. Commencer par le mouvement de plongée.
Arrêter le tamisage au point mort haut. Décrocher le tamis et le
poser au fond du cristallisair.
Recueillir les agrégats qui se trouvent sur le tamis, en les chas-
sant av~c un jet de pissette, dans une capsule (ou un bêcher de 50 cc). Verser
l'eau de décantation dans le cristallisoir.
- Placer les capsules dans une étuve à 10500 et laisser sécher 6 h
(une nuit de préférence).
- Peser les agrégats et en déduire le pourcentage.
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L'ensemble des opérations agitation-tamisage ne doit pas dépasser
4 minutGs.
5°) Détermination du taux de sables grossiers 1
- Après pesée, mélanger les agrégats provenant des 3 prétraitements
de la même terre. Leur appliquer la même méthode de séparation des sables Que
pour l'analyse mécanique normale: attaque par HCl, par l'eau oxygénée, dis-
persion par l'hexametaphosphate, tamisage à 0,2 mm.
6°) Détermination du taux ~'éléments fins (A + L)
Cette opération n'est effectuée que sur les prises de terre traitées
à l'eau et au benzène.
~ Verser le filtrat du tamisage resté dans le cristallisoir, dans une
allonge à sédimentation.
Ajuster le volume à 1 l avec de l'eau.
- Agiter pendant 20 secondes par retournement.
Après un temps de repos donné par des tables (4 minutes 48 secondes
à 20°C), faire un prélèvement de 20cc, à 10 cm de profondeur, à l'aide de
la pipette de Robinson.
Recueillir les 20 cc dans un bécher de 25 cc.
- Après séchage à l'étuve à 105°C, peser et en déduire le pourcentage
d'argile + limon.
Cette fraction correspond aux éléments fins qui sont naturellement
dispersés. Elle ne peut donc être remplacée par celle obtenue par l'analyse
mécanique.
Exemple de calcul
Alcool Benzène Eau Moyenne
Agrégats % 64,9 47,8 54,1 55,6
Argile + limons % 27,2 11,4




s 55,6 - 0,9 x 46,2 e 1,9
Elle dépend essentiellement de l'opérateur. Celui-ci devra effectuer
de nombreux essais pour obtenir des résultats reproductibles.
Il est préférable de répéter 2 fois la détermination de l'indice.
B - DE'rERMINATrON pE Le nmrCE DE PERCOLATION (PE;1l!EABILITE)
PRma!PE 1
L'échantillon de sol est placé dans un tube calibré. Après mouillage
effectué dans des conditions particulières, il est soumis à une charge
constante d'eau. L'eau éooulée pendant une heure à travers le sol est
recueillie.
Soient :
Q cm3/h - le volume d'eau recueilli en 1 heure
L cm la hauteur de la colonne de terre dans le tube
S cm2 - la section du tube
H cm - la charge d'eau.
La perméabilité est donnée par la formule :
Q XLIK= HxS cmh
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MODE OPER.lTOIIŒ :
10 ) Préparation de l'échantillon
Elle est la même que pour l'analyse d'agrégats (voir p. 12).
- Prélcvc"':' 50 g do solon différents -points de l'échantillon homogénéisé
et étalJ/ sur un plateau.
- Placer cette prise d'essai dans un grand verre de montre (~ 180 ~~).
Egaliser la terre et la diviser en 5 parts à partir du centre.
2°) Remplissage des tubes
Les tubes utilisés sont des tubes de verre calibrés de diamètre int~
rieur 36.± 1 mm, de longueur 160 mm et bouchés à une extrémité par une toUe
de nylon de maille 1 mm. Ils portent 2 traits-repères à 2 cm et à 14,5 cm èo
l'extrémité bouchée.
- Remplir chaque tube jusqu'au premier trait-repère de graviers de
2 à 4 mm, lavés et conservés dans l'eau pour leur assurer une bonne mouillabi-
lité.
- Placer chaque tube dans un bécher de 250 cc forme haute. Tapoter
le tube sur le fond du bécher pour égaliser la couche de gravier.
- Verser de l'eau dans chaque bêcher jusqu'à une hauteur de 2 cm
au-dessus de la surface du gravier.
- Introduire progresivement 1/5 de l'échantillon de façon que les
particules tombent au milieu du tube. A la fin de cette addition, faire
tourner rapidem0nt le tube sur lui-même pour égaliser la surface, le tube
plongeant dans l'eau.
- Ajouter de l'eau dans le tube,puis dans le bécher jusqu'à 2 cm
au-dessus de la surface du sol.
Ajouter une deuxième fraction de 10 g environ de l'échantillon et
égaliser la surface comme précédemment.
• ••
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Répét~r los deux dernières opérations jusqu'à épuisement de l'échan-
tillon.
Ajouter de l'eau jusqu'à 1 cm du bord supérieur du tube.
Remarque: Les grains de terre doivent toujours tomber dans un excès d'eau.
Dans le cas de terres peu denses et peu mouillables (très organiques par
exemple) introduire la terre par petites fractions de 5 g et attendre un
moment entre chaque addition.
3°) Percolation
Accrocher les tubes sur une rampe. Les relie~ par un tube flexible
à un bac d'alimentation à niveau constant (avec dispositif à flotteur ou
flacon de Mariotte) rempli d'eau.
-:' Placer un bécher de 800 cc forme haute soua chaque tube.
- Régler les tubes en hauteur jusqu'à ce que le niveau de l'eau se
maintienne au repère supérielU' du tube.
- Jeter l'eau recueilli pendant les 10 premières minutes (temps
nécessaire à l'établissement de l'équilibre).
- Recueillir l'eau pendant une heure. ~iesurer son volume dans une
éprouvette.
- Mesurer la hauteur de la colonne de terre.
Exemple de calcul :
li: 10,2 om2
Diamètre du tube : 36! 1 mm
2S = 3.6 x). 14
4
Hauteur de la colonne de terre: l = 6,5 cm
Hauteur de la colonne d' ",au (charge) : H ml 14,5 cm
Débit d'eau: Q = 46 cm3/heure






46 x 6,5 _
10,11 x 14,5 - 2,0 cm/h.
Elle dépend beaucoup de la précision des opérations de préparation
de l'échantillon et du remplissage des tubes. Pour des mesures effectuées
par un technicien entraîné, l'erreur maximale relative est de 15 %.
Nous effectuons toujours 2 mesures par échantillon, 3 si l'écart
entre les 2 premières est supérieur à 15 %de la moyenne. Les résultats
sont donnés avec 2 ohiffres significatifs au plus. L'intervalle de variation
de K est de 0 à 60 cm/ho
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DOSAGE DE L'EAU DANS LES SOLS
L'eau que contient le sol peut se trouver à différents états. Il y a
- L'eau hygroscopique: c'est l'eau absorbée par le sol aux dépens
de l' humidité atmosphérique. Elle forme une minoe pellicule autour des parti-
cules. Elle n'est pas absorbable par les racines.
- L'eau capillaire non absorbable : elle remplit les pores capillaires
les plus fins du sol (0,2 miorons d'après Riohard, 1953). Elle est susceptible
de circuler dans le sol par suite des variations de pression osmotique ou de
tensioh superficielle, mais elle est encore trop fortement retenue par le
sol pour être absorbée par les plantes.
- L'eau capillaire absorbable : elle remplit les pores fins
compris entre 0,2 et 8 microns. Elle est absOrbable par les racines et consti-
tue la source essentielle d'alimentation en eau des plantes, en saison sèche.
L'eau de gravité: elle remplit momentanément après les pluies,les
pores les plus gros du sol. Elle obéit à la pesanteur et s'écoule d'autant
plus vite que les pores sont plus gros.
Les réserves en eau du sol sont calculées à partir de deux valeurs
caractéristiques :
- la capacité de rétention remplacée au laboratoire par l'humidité
équivalente.
- le point de flétrissement.
A - HUMIDITE EQUIVALœTE (pF 2-2,5-3)
La capacité de rétention du sol correspond sensiblement à la quantité
maximale d'eau capillaire retenue par le solj Sa mesure sur le terrain étant
très longue, on la remplace par une mesure plus rapide effeotuée au labora-
toire,qu'on appelle humidité équivalente. La force de pesanteur qui chasse
l'eau de gravité dans la mesure de capacité de rétention est nemplacée par
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une pression de gaz qui expulse l'eau. Cette pression est exprimée en atmos-
phère, en cm d'eau ou encore par le logarithme de sa valeur en cm d'eau avec
la notation pF. Ainsi 1 atmosphère soit 1000 cm d'eau correspond à pF 3.
La pression d'humidité équivalente varie avec la texture du sol.
D'après les travaux dG plusieurs auteurs, on peut admettre les valeurs sui-
vantes : pF 2 pour les sols sableux; pF 2,5 pour les sols limoneux; pF 3
pour les sols argileux.
PRmClPE :
On applique à l'échantillon de sol préalablement saturé d'eau, une
pression de gaz, dans une enceinte fermée. L'eau est expulsée à travers une
plaque poreuse sur laquelle repose l'échantillon. On détermine le taux
d'humidité du sol, à l'équilibre.
MODE OPER:~TODŒ :
L'appareil utilisé est une marmite à deux compartiments séparés par
une plaque poreuse. Le compartiment supérieur est relié à une bouteille
d'azotecomprimé par l'intermédiaire d'un manomètre. Les échantillons sont
déposés sur la plaque poreusedans des anneaux en caoutchouc.
- Ranger sur la plaque poreuse, 20 anneaux numérotés de 8 mm de
hauteur et 50 mm de diamètre (capacité maximale de la plaque).
- Homogénéiser et étaler l'échantillon dans un plateau en tôle
émaillée (environ 30 x 40 cm).
- Prélever sur toute l'épaisseur et en différents points régulièrement
répartis sur toute la surface de l'échantillon, de petites fractions de terre.
Mettre ces fractions dans un anneau et tasser très légèrement.
- Verser de l'eau sur la plaque poreuse, jusqu'à mi-hauteur des




- Laisser la terre s'imbiber pendant 24 h.
Enlever l'eau non absorbée à l'aide d'une pipette et placer la
pla~e poreuse dans la marmite. Fermer la marmite.
- Mettre sous pression progressivement jusqu'au pF désiré
phère pour pF 3.
1 atmos-
- Vérifier qu'il n'y a pas de fuite dans le circuit à l'aide d'un
pinceau trempé dans de l'eau savonneuse 0
- Laisser 24 heures sous pression.
- Pendant ce temps mettre 20 boîtes à tare ouvertes à l'étuve. Les
laisser 6 heures et les peser.
FBrmer l'arrivée d'azote et la vanne de la bouteille.
Faire tomber la pression dans la marmite, lentement.
Ouvrir la marmite et sortir la plaque poreuse.
Mettre rapid0ment chaque échantillon dans une boîte à tare préal~ble­
ment tarée en veillant à ce que le numéro de l'anneau corresponde au numéro
de la boîte.
- Peser les boîtes à tare fermées.
Les ouvrir, placer le couvercle en-desf.ous et les faire sécher
12 heures à l'étuve à 105°.
- Refermer les boîtes et les peser.
EXPRESSIOI~ DES RESULT.....TS :
Soient P le poids de la boîte à tare vide
P' le poids de la boîte + échantillon humide
pli le poids de la boîte + échantillon sec.
L'humidité équivalente est donnée par la formule
H E % P' - pli 100• • 0 = pli _ P X
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Précision des mesures :
Los erreurs commises proviennent d'une j'art de l' exécut ion des
diverses opérations (échantillonnage, pesée, etc ••• ), d'autre part, des
variations de pression durant la mise ct le maintien sous pression de la
marmite.
Nous avons effectué plusieurs séries d'essais de répétabilité sur
2 groupes de 4 échantillons différents mais ayant des humidités équivalentes
très voisines. Nous avons calculé l'erreur maximale due aux manipulations à
partir des résultats groupés par série d'essais, puis l'erreur maximale duo
aux variations de pression à i)artir des moyennes des résultats de chaque
série. Nous avons obtenu pour les deux groupos d'échantillons, les résultats
suivants:
Groupe Humidité Erreur de Erreur de Erreur
d' échant ilIon équivalente manipulation pression totale
moyenne (1) (1) (1)
A 20,6 + 0,9 + 2,0 + 3
B 3,2 + 0,6 + 1,4 + 2
(1) Intervalle de confi~nce calculé pour la probabilité 95 %.
L'erreur prépondérante est celle due aux variations de pression.
Elle pout certainement être diminuée en utilisant un manomètre plus précis.
B - POINT DE FLEœRISS~~ (pF 4,2)
C'est la quantité d'eau qui correspond à la limite inférieure de
l'eau capillaire absorbable par les racines. Lorsque cette limite est attei~te,
la plante se fano rapidement (point de flétrissement).
PRINCIPE :
Comme pour l'humidité équivalente, l'échantillon de sol est soumis,
dans une enceinte fermée, à une pression qui expulse l'eau capillaire absor-
bable. ~~is cette pression ne dépend pas de la texture du sol. Elle est de
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16 atmosphères et correspond à pF 4,2.
MODE OPERATOIRE :
L'appareil utilisé est une presse à membrane ("Pressure membrane
extractor" IRRIGATION Er-IGINEERING CORP.) reliéeà une bouteille d'azote
comprimé par l'intermédiaire d'un manomètre métallique et d'un régulateur
différentiel à mercure. Les échantillons sont déposés sur une membrane
cellulosique dans des anneaux, à l'intérieur de la presse.
1°) Préparation de l'appareil et des échantillons:
- Découper un disque de cellulose de 311 mm de diamètre et le tremp0r
dans l'eau pour le ramollir. Cette membrane cellulosique doit être œanipulée
avec précaution lorsqu'elle est sèche, car la formation d'un pli prononcé
serait la cause de minuscules cassures.
- Etendre le disque sur la plaque écran d'écoulement de l'appareil.
Poser le joint inférieur d'étancheité. Placer le cylindre métallique sur le
joint.
- Disposer les échantillons de sol sur la membrane dans de petits
anneaux en caout choue.
- Prélever les échantillons à al1alyser de la même manière que pour
l'humidité équivalente (voir p. 21).
- Les placer sur la membrane dans de petits anneaux numérotés en
caoutchouc de 50 mm de diamètre et de 8 mm de hauteur. Niveler la surface.
- Ajouter de l'eau jusqu'à mi-hauteur des anneaux et laisser imbibe."'
pendant 24 h.
- Retirer l'excès d'eau à l'aide d'une pipette.
- Et endre le second joint d' étancheit é dans la rainure du cylindrr;
méta.llique. Poser la plaque supérieure de telle sorte que les encoches SuP?-
rieures et inférieures soient alignées. Introduire les boulons de serrage
dans les üncoches et serrer. Un couple permet de serrer convenablement chaque
boulon.
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2°) Mise sous pression
- Vérifier que la vanne de dérivation est ouverte en tourl1ant à
fond dans le sens inverse des aiguilles d'une montre, le boulon situé entre
les 2 branches du nUn du régulateur.
- Fermer la vanne d'échappement.
- Amener très doucement la pression à la valeur désirée : 16 at-
mosphères pour le point de flétrissement. L'eau sortira immédiatement par 18
tube d'écoulement de l'extracteur.
- Au bout de quelques heures (3 h environ) lorsque la vitesse d'écou-
lement diminue fort ement, fermer la vanne de dérivat ion et ouvrir légèremelit
la vanne d'échappement.
- Refermer la vanne d'échappement lorsqu'on entend l'azote faire de3
bulles à la sortie du mercure. Le manomètre enregistre une diminution de l~
pression. Celle-ci doit reprendre sa valeur initiale (16 atm.).
- Vérifier qu'il n'y a pas de fuite dans le circuit d'azote et laisser
24 h sous pression.
3°) Enlèvement des échantillons
Ouvrir la vanne de dérivation. Immédiatement après, fermer l'arrivée
de gaz et ouvrir lentement la vanne d'échappement jusqu'à ce que toute la
pression soit libérée.
- Desserrer les boulons et enlever la plaque supérieure.
- Transférer los échantillons dans des boîtês à tare préalablement
tarées.
Pesâr les bottes fermées.
- Les ouvrir, placer le couvercle en-dessous et les faire sécher
12 h à l'étuve à 105°C.




P le poids de la boîte vide
P' le poids de la boîte + échantillon humide
pli le poids de la boîte + échantillon sec
Le point de flétrissement est donné par ••
P.F. %= P' _ pli 100pli
- P X
Précision des mesures :
Les erreurs ont la même origine que celles commises lors de la dét0~­
mination de l'humidité équivalente. Nous avons donc fait des essais do répétG-
bilité dans les mêmes conditions (voir p. 23) et obtenu les résultats suivants
1 Groupes lPoint de flé- 1 Erreur de ma- Erreur de Erreur
ld'échantillon ltrissement moyerlnipulation ( 1) pression (1) totale (1)
1 A 1 20,6 ! 0,4 0,6 1,0! 1 + + +
! B 3,2 ! + 0,6 + 0,8 + 1,4
!
(1) intervalle do confiance calculé pour la probabilité 95 %.
L'erreur absolue est pratiquement indépendante de la valeur du point
de fl&trissement et provient surtout des variations de pression.
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MESURE DU pH
(H+) = concentration en ions H+
Le pH exprime la concentrat ion en ions H+ libres dans le mélange
sol-eau étudi6. ~lais il est lié à la concentration en ions H+ du complexe
absorbant du sol. Il existe un équilibre du type :
+
sol - H ~ sol + H
L'~cidité est d'autant plus forte, le pH plus bas que le complexe
absorbanu est plus riche on ions H+ échangeables, c'est-à-dire plus désaturé
en bases échangeables.
Le pH traduit donc d'une manière a.pprochée, l'éta.t do saturation
du complexe absorbant.
Il est mesuré par la. méthode électrométrique.
PRINCIPE :
La méthode électrométrique est basée sur la mesure d'une différence
de potentiel qui existe entre une électrode de référence ct une électrode do
verre plongée dans l~ même solution. Cette différence de potentiel est une
fonction linéaire du pH de la solution.
La mesure du pH se fait sur une suspension de sol dans l'eau distillée
ou dans une solution normale du KC1.
MODE OPERATOIRE :
L'appareil utilisé est un pH~mètre PHILIPS avec une électrode de
verre (électrode de mesure) et une électrode au calomel (électrode de réfé-
rence).
1°) pH dans l'eau distillée
- Peser 20 g de terre fine dans un bécher de 100 ml.
- Ajouter 50 ml d'eau distillée fraîche ou rebouillie.
28
_ Agiter énergiquement pendant quelques minutes (3 minutes) à l'aide
d'un agitateur magnétique (ou laisser en contact plusieurs heures en agitant
de temps en temps).
- Après étalonna~e du pH-mètre, introduire avec précaution les
électrodes dans la suspension.
- Arrêter l'agitateur et lire le pH lorsque l'aiguille de l'appareil
est stabilisée. La stabilisation se fait généralement d~s la première minute~
mais elle n'est parfois réalisée qu'au bout de 3 ou 4 minutes.
2°) pH dans KCl N :
- Après avoir mesuré le pH eau distillée, ajouter 3,72 g de KCl
cristallisé broyé fin, dans la suspension précédente.
- Agiter 2 minutes à l'agitateur magnétique.
Plonger les électrodes dans la suspension.
Faire la lecture (agitateur arrêté) en prenant soin d'attendre
que l'aiguille du pH-mètro soit stabilisée.
Remarques: Le temps de contact terre-eau n'influu pas sur le résultat si
l'on a pris soin de faire une agitation vigoureuse. ~1ais le temps de contact
suspension-électrode peut avoir son influence.
Les sols étant rarement saturés, le pH donné par la suspension dans
KCl N est inférieur en général de 0,3 à 0,5 unités de pH à celui de la sus-
pension dans l'eau distillée.
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DOSAGE DU CARBONE ORGANIQUE
(Méthode de WALKLEY et BLACK)
PRINClPE :
La matière organique est oxydée à froid par une solution sulfurique
de bichromato de potassium. L'excès de bichromate ost dosé par le sel do ":ohr.
La réaction d'oxydation peut s'écrire:
2- + J+4 Cr207 + 6 C + 32 H - 6 CO2 + 8 cr. + 16 H20
A froid l'oxydation est incomplète. On considère que 77 %seulement
du carbone ost oxydée.
Prépar~tion dos solutions.
- Bichromate de potassium : solution N
Peser exactement 49,032 gr de K2Cr207 séché à l'étuve à 105°C. Les
dissoudre (à chaud si nécessaire) dans 800 ml d'eau distillée. Compléter le
volume à 1.000 ml dans Wle fiolü j~ugée.
Acide sulfurique: solution 0,5 N environ
Ajouter 14 ml d'acide sulfurique conce~tré (d = 1,84) dans 1 l d'G~u
distillée. Utiliser cette solution pour la préparation du sel de f!ohr.
- Sel de nohr : solution 0,5 N
Dissoudre 196,1 g de (NH4 )2 Fe (S04)2' 6H20 dans 1 l d'acide sulfuri-
que 0,5 N. Déterminer le titre exact du sel de Mohr par le bichromate. Con-
server la solution en flacon brun.
- Diphegylamine :
. Dissoudre 0,5 g de diphenylaminc dans 100 ml d'acide sulfurique con-
centré. Verser l~ solution obtenue dans 20 ml d'eau distillée. La conserver
dans un flacon brun.
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MODE OPERATO;m.E :
- Peser un poids P de terre broyée. La prise P doit contenir 10 à 25mg
de carbone. Elle est déterminée en fonction du taux d'azote du sol pour un
rapport C/N supposé égal à 10.
- Mettre la prise P dans un erlenmeyer de 30Ornl.
- Ajouter 10rnl de bichromate N à la burette
20rnl d'acide sulfurique concentré d = 1,84 à l'éprouvette.
Faire un témoin sans sol.
Agiter une minut e. Abandonner 30 minutes sur une plaque dl amiant e.
- Ajouter 200ml d'eau distillée
10ml d'acide phosphorique d = 1,71
3 gouttes de diphenylamine.
- Titrer l'excès de bichromate par la solution 0,5 N de sel de Mohr,
jùsqu'à virage du bleu au vert.
- Calculer les limites maximales et minimales à l'intérieur desquelles
doit se trouver le volume Vs de sel de Mohr néoessaire pour neutraliser l'excèl
de bichromate. Si Vs sort des limites, recommencer le dosage en changeant le
poids P de la prise.
QALCULS
1°) Détermination du poids P de la prise d'essai 1
Si lIon connait la teneur en azote
suivante :
calculer P à partir de la formule
1 P = 15 1_1_0N _0/00_
15 est le poids moyen en mg de carbone dans la prise P.
10 est la valeur moyenne du rapport C/N
N%o est la teneur en azote en g pour 1.000g de sol •
•••
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- Si l'on ne connait pas la teneur en azote: faire une premier
essai sur une prise de 1 à 2g de terre.
2°) Calcul des limites du volume de sel de Mohr :
Soient Vt le volume de sel de Mohr nécessaire pour le témoin
V le volume de sel de Mohr nécessaire pour l'échantillon
s
V doit être inférieur à Vt - Vt 10 (C supérieur à 1Orng)s 39
V doit être supérieur à Vt - Vt 25 (C inférieur à 25mg)s 39
Les limites maximales et minimales de V sont :
s
V maxi = 0,14 Vts
V mini = 0,36 V:ts
3°) Calcul de la prise P'pour le second essai .•
Seulement pour le cas où V sort des limites :
s
Soient C mg de carbone dans la 1ère prise P. :- C.JI (Vt - Vs) 2
C'mg de carbone dans la prise P'. : C'..::/:J. 16
Le poids P' de sol pour la seconde prise est donné par la formule
approchée :
EXPRESSION DES RESULT.,.TS
10ml de bichromate correspond à 30 x 100 soit 39mg de C
17
Soient P la prise d'essai en gTammes
Vt le volume de sel de Mohr 0,5N en ml pour le témoin
V le volume de sel de Mohr 0,5N en ml pour l'échantillons




On obtient la teneur en matière organique M.O. 0/00 en multipliant
le résultat ci-desaus par 1,724.
M.O.%O·= 1,724 c%o 1
Précision des mesures
Nous avons effectué des essais de répétabilité sur 3 groupes de 2
échantillons ayant des teAeurs en carbone voisines. Nous avons calculé les
intervalles de confiance avec une probabilité de 95% et obtenu les résultats
suivants :
00/00 ·• intervalle de erreur relativegroupes
·
•d' échant illons · confiance • maximale 'lemoyen • Va
•
J
· 7,8%A 9,0 + 0,7 • +: •
·. : 5,9%B . 34 + 2 +:
:
· 4,5%C 111 + 5 • ±:
L'erreur relative maximale est inférieure à EJ{o. Elle est d'autant plus
faible que la teneur en carbone est plus forte. Le tableau ci-dessus. indiquo
le nombre de chiffres significatifs que l'on peut fournir.
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DOSAGE DE L' AZorE TaI'AL
PRINCIPE
On chauffe la substance avec S04H2' concentré, qui à l'ébulluticn
détruit, par son action oxydante, les matières organiques azotées. Le carbone
et l'hydrogène se dégagent à l'état de CO2 et H20, l'azote transformé en
ammoniaque ast fixé par S04H2 à l'état de S04 (NH4 )2- S04K2 permet d'élevo'"
la température d'ébul1ution de l'acide sulfurique (de 317 à 3300 ). S04C'l:.. et
Se servent de catalyseurs. NH3 est ensuite déplacé de S04 (NH4 )2 par de J.."
Boude, entraîné à la vapeur, et fixé à l'état de borate, lequel est dosé rar
une solution titrée d'acide sulfurique.
RBACTIFS
- Acide sulfurique concentré d = 1,84
Soude concentré d = 1,35 (environ 10N)
- Acide sulfurique N/50 : solution étalon
- Acide borique :
Dissoudre 40g d'acide borique par litre d'eau bouillante.
- Indicat eur :
Préparer 15cc de vert de bromocrésol à 0,1~ dans l'alcool
25cc de rouge de méthyl à 0,2% dans l'alcool
Mélanger les deux solutions et conserver dans un flacon compte-
gouttes.
Le virage se fait à pH 5,1 du vert au rouGe.
MODE OPERATOIRE:
- Introduire dans 1 matras de 300ml :
2g de terre broyée,
2,3g de catalyseur,
5 billes de verre ~ 4mm.
• ••
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- Mélanger et ajouter 1Sml d'acide sulfurique concentré. Mélanger de
nouveau jusqu'à ce que toute la terre soit mouillée.
- Coiffer le matras d'un entonnoir 91 4Smm, ceci afin de favoriser la
condensation des vapeurs sulfuriques et empêcher les projections.
- Chauffer le matras incliné d'abord doucement, puis à l'ébullition
en évitant les soubresauts.
- Maintenir le chauffage 1 heure après la décoloration complète du
contenu du matras. La durée totale du chaùffage est de 4 à S heures.
- Laisser refroidir, puis rincer l'entonnoir et le col du matras ~vec
de l'eau distillée (2Oml environ).
- Adapter le matras sur liappareil générateur de vapeur dieau.
Introduire 60ml environ de soude 10N (Boml de soude 8N) en circuit
fermé si possible.
- llecueillir l'ammoniaque dans un bécher de 2SOml contenant 20ml
d'acide borique à 4~ et 3 gouttes d'indicateur.
Titrer par l'acide sulfurique N/SO au fur et à mesure de l' entrai-
nement à la vapeur, jusqu'à virage au rouge persistant. L'entrainement dura
environ 1S minutes.
- Faire un témoin dans les mêmes conditions.
EXPRESSION DES RESULTATS
1ml d'acide sulfurique W/SO correspond à 0,28mg d'azote
Soient Vml le volume d'acide W/SO nécessaire pour l'échantillon
Vt ml le volume d'acide W/SO nécessaire pour le témoin
2g la prise d'essai.
La teneur en azote en 0/00 s'exprime par :
1 N%o = 0,14 (V - Vt )





Les essais de répétabilité effectués dans notre laboratoire, ont été
effectués sur 2 groupes de 3 échantillons ~ant des teneurs en azote voisin8s.
Les résultats ct intervalles du confiance calculés pour la probabilité 95 %
sont los suivants :
moyenne Intervalle de Erreur
azote 0/00 confiance relative
1,43 + 0,06 + 4,2 %
5,3 + 0,25 + 4,4 %
L'erreur relative est inférieure à 5 %.
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DOSAGE DES ~1ATIERES HUŒ~IQUES DU SOL
PRINCIPE
La fraction humifiée de la matière organique du sol, ou matières
humiques. composées essentiellement des acides humiques (préeipitables par
S04H2' et solubles en milieu alcalin) et des acides fulviques (solubles en
milieu acide), est extraite du sol par un sel alcalin: le pyrophosphatc
de Na. Les différentes fractions sont oxydées ensuite par une solution
sulfurique de Cr207K2 et dosée volumétriquement.
REàCTIJ1S
solution de pyrophosphate de Na 0,1 M : dissoudre 44,6g de P2C7Na4
10 H20 et ajouter à 11. (pH de la solution aqueuse 10,0);
S04H2 concentré
S04H2 n/10 (environ 2,7cc de S04H2 concentré/1);
- Na OB 1 N/10 (environ 4g. de NaOH caustique/1);
solution de Cr207K2 à Z~ : dissoudre 20g. de Cr207K2 dans 500ce
d'eau distillée, ajouter lentement 500cc de S04H2 concentré t agite:
laisser refroidir, ajuster à 11;
solution de Cr207K2N/2 : peser très exactement 24,52gr. de Cr206K2
("pour analyses"), les dissoudre petit à petit dé'~ns l'eau distillél
et ajuster à 11. Cette solution exacte sert au titrage du sol de
Mohr;
- solution de sel de Mohr 0,2N : dissoudre environ 78,5g de sel de
Mohr (S04Fe, S04 (NH4 ) 2, 6H20) dans 500cc d'eau, ajouter 20cc do
S04H2 concentré, amener à 11;
fNa en poudre ("pour analyses");
solution sulfurique de diphénylamine : dissoudre 0,5g de diphé-
nylamine dans 100cc de S04H2 concent~~, verser sur 20cc d'cau,




10g do sol passés au tamis de 0,200mm (5g si le sol est riche, ou
20g si le sol est pauvre en matière organique) sont placés en contact [.'loc
100cc de pyrophosphate de Na M/10 en fiole bouchée. La suspension est
agitée de façon ~ntermittente pendant 9 heures, abandonnée 15 heureo, ~gitéc
de nouveau et centrifugée 10 à 15 minutes à 3.000 tours/minute (à une .,itesE
supérieure, l'argile en se déposant, risque d'entrainer un peu d'hum~2)i
décanter la solution humique et filtrer.
2°) - Dosage des matières humiques
Prélever 10cc du filtrat précédent, les mettre à évaporer dans un
petit erlenmeyer de 100cc, dans une étuve à 70° (températuT2 limite pour
ne pas provoquer d'oxydations); quand 10 résidu est bien séché, procéder à
l'oxydation dans les conditions suivantes: ajouter 10cc de la solution do
Cr20TK2 à 2%, mettre un petit entonnoir sur l'erlen ; porter à l'ébullition
sur une plaque chauffante (215-220°), maintenir à l'ébullition 5 minutes.
Laisser refroidir, et rincer l'entonnoir, effectuer le titrage du Cr207K2
non réduit, par le sol de Mohr O,2N; titrer le sel de Mohr par la solution
de Cr207K2 exactement N/2. Faire un témoin dans les mêmes conditions, en
faisant bouillir 10cc de la solution de Cr207K2 à 2/~o
soit v = volume de sel de Mohr utilisé pour le dooage du témoin
soit v' = volume de sel de Mohr utilisé pour le dosage de l'essai.
On estime l'oxydation complète, donc 1cc de sel de Mohr 0,2 N
correspond à
3mg de C x 0,2 = 0,6mg de C.
C%o (des matières humiques totales) - (v-v' x Omg,6 x 1.000
prise d'essai (en poids de terre).
Pour que l'oxydation s'effectue dans les meilleurs conditions, il
est nécessaire qu'environ la moitié du Cr207K2 soit réduite, l'autre moitié
•••
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restant sous forme oxydée; faire les prises d'essai en consé~~enco, do façon
que le rapport :
soit compris entre 0,6 et 1,65 environ.
30 ) - Séparation des acides humiques et des a..ç;~cl~.s~l1viC13Q?
40cc de la solution humique (filtrat obten'.l après l! JJ:f;rê..ctiol1)'~nt
additionnés de 4cc de S04H2 concentré pur; on labse los floco:J.s d.':J.c:i.r1 ;,.>
humiques se rassembler une nuit, et l'on centrifuge (5 mir.utes à 6.00CJ tf'urs/
minute ).
Eliminer la solution surnageante (correspondant ~ux acides ful~20~es)
et rincer le culot de centrifugation avec SO4N2 N/10, ct effectuer uno ~""~..3
centrifugation. Eliminer la solution, et redissoudre les acidos humiquos par
NaOH N/10; amener à volume connu et prélever une partie aliquote pOE:'" J.e
dosage. Opérer comme précédemment pour le dosage des matières h'pi!iquo8 totales
(évaporation à sec, oxydation ••• ). Les acides fulviques seront ootenus par
différence.
EXPRESS lOB DES RESULTATS
Les résultats seront oxprimés en CO/oo :
C%o des matières humiques totales - C%o des acides humiques -!-
C%o des acides fulviques
Il est préférable d'exprimer l'humus sous cetto forme, de façon ~
pouvoir établir le coefficient d'humification qui est donné par le rappC':;--':
C%o des matières humiques totales x 100
C total 0/00
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DETERMINATION DES BASES ECHANGEABLES
ET DE LA CAPACITE D'ECHANGE
Cette détermination a pour but d'évaluer:
- les réserves du sol en bases (Ca, Mg, Na, K) directement utilisables
par les plantes: ce sont les bases échangeables.
- la quantité maximale de bases directement utilisables que le sol
peut fixer: c'est la capacité d'échange.
- le taux de saturation qui est le rapport bases échangeables sur
capacité d'éohange exprimé en %.
Les bases échangeables sont des cations fixés au sol par des liaisol"s
électrovalentes et sont susceptibles d'être extraitilpar déplacement par les
cations d'une solution mise en contact avec le sol. Il y a en fait équilibre
entre les cations du sol et ceux de la solution :
Sol-X + (AB) solution e Sol-A + (XB) oolution.
Mais on peut déplacer cet équilibre vers la droite (passage en solu-
tion des cations échangeables) ou vers la gauche en agissant sur la nature et
la concentration de la solution AB. C'est ce que l'on fait pour l'extraction
des bases échangeables et la mesure de la capacité d'échange.
PRINCIPE:
10 ) Extraction et détermination des bases échangeables.
On met en contact le sol avec une solution environ molaire et neutre
d'acétate d'ammonium. On procède par percolation. Dans ces conditions,
l'équilibre ci-dessus est déplacé vers la droite et les cations échangeables
du sol passent en solution.
• ••
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L'ion ammonium a été choisi du fait de son efficacité moyenne, de
la facilité avec laquelle l'analyste peut s'en débarrasser si le besoin
est, et de son pouvoir tampon à pH 7)sous forme d'acétate.
On dose les bases échangeables dans la solution d'extraction par
complexométrie pour Ca et Mg et par spectrophotométrie d'émission pour K
et Na.
2°) Détermination de la capacité d'échange.
On sature le sol de calcium en le mettant en contact avec une solution
normale de chlorure de calcium. On déplace ensuite le calcium fixé au sol
par une solution normale de nitrate de potassium. On procède toujours par
percolation.
On dose le calcium dans la solutionJpar complexométrie. On dose égale·-
ment les chlorures afin de déduire du calcium dosé, le calcium provenant du.
CaC12 de la solution restée dans le sol par capillarité.
La détermination de la capacité d'échange peut se faire soit après




Quartz lavé à l'acide nitrique, à l'eau distillée et calciné
Coton hydrophile chirurgical lavé à l'acide chlorhydrique à 0,5 "
jusqu'à élimination complète du calcium (3 lavages environ), rincé à l'eau
distillée jusqu'à élimination de l'acide chlorhydrique et séché à l'étuve.
- Acétate d'ammonium: solution Mà pH 7,0. Mélanger 58,5 ml d'acide
acétique d = 1,06 avec 70,5 ml d'ammoniaque d = 0,91. Compléter à 1 l avec
de l'eau distillée. Ajuster le pH à 7 en ajoutant soit de l'acide acétique,
soit de l'ammoniaque au 1/2. (La solution d'acétate peut également être
confectionnée à partir d'acétate d'ammmnium cristallisé: 77 g/l) •
• ••
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- Chlorure de calcium: solution 0,5 Mà pH 1
Solution A : pour 1 l de solution
Mélanger : 30 ml de triéthanolamine
10 ml d'acide nitrique d = 1,40
eau distillée jusqu'à 1 1.
Solution B : pour 1 l de solution
Dissoudre 141 g de CaC12, 2H20 dans 800 ml environ d'eau distilL.i.j ~
Compléter à 1 l avec de l'eau distillée.
Mélanger volume à volume les solutions A et B.
Ajuster le pH à 1 en ajoutant soit de l'acide nitrique au 1/2 si IG
pH est supérieur à 1, soit du triéthanolamine si le pH est inférieur
à 1.
- Chlorure de calcium : solution M/20 à pH 1
Dissoudre 1,35 g de CaC12, 2H20 dans Boo ml environ d'eau distillée
et compléter le volume à 1 1. Vérifier la neutralité de la solution.
- Nitrate de potassium: solution M.
Dissoudre 101 g de RN03 dans de l'eau distillée et compléter le
volume à 1 1.
2°) Dosages
a) Dosage des chlorures
- Acide nitrique 6 N (acide au 1/2 environ)
Alum ferrique en solution saturée :
environ 140 g/l de NH4Fe (S04)2' 12 H20
• u.
42
- Nitrate d'argent: solution étalon N/20
Dissoudre 8,4935 g de AgN03-séché à 105°C et refroidi à l'abri de
la lumière dans un dessiccateur;-dans de l'eau distillée. CompJAvT
le volume à 1 1 dans une fiole jaugée. Conserver la solution en
flacon brun.
On peut également préparer la solution étalon à partir de solution
"Titrisol" •
Sulfogyanure de potassium : solution étalon N/20
Dissoudre 4,8590 g de KSCN séché à 105°C}dans de l'eau distillée.
Compléter le volume à 1 1 dans une fiole jaugée.
On peut également préparer la solution étalon à partir de solution
"Titrisol".
b) Dosage du calcium et du magn~sium
- Soude : solution 2,5 N
Dissoudre 100 g de soude en pastilles dans 1 l d'eau distillée
fraîche. Stocker en flacon plastique étanche.
- Triéthanolamine 1/2 (ou cyanure de potassium à 1 %)
- Papier pH universel
- E D TA: (complexon III) solutions étalons N/50 et N/250.
Solution N/50 : (M/100).
Dissoudre 3,7224 g de complexon III séché à 80°C et conservé en
dessiccateUG dans de l'eau distillée et volumer à 1 l dans une
fiole jaugée.
Solution N/250 (M/500) : 0,7445 g/l.
- Calcéine : solution alcaline
Dissoudre 0,2 g de calcéine en poudre et 0,1 g de thYmolphtaléin8





Dissoudre 54 g de NH4Cl dans 200 ml d'eau distillée. Ajouter
350 ml d'ammoniaque d = 0,91. Compléter à 1 l avec de l'eau
distillée. Amener le pH à 10 en ajoutant soit de l'ammoniaque
au 1/2, soit de l'acide chlorqydrique au 1/20
- Chlorure dG calcium : solution étalon N/50.
Dissoudre 2,0018 g de CaC03 précipité, séché à 105°C, dans 20 [i!l
d'HCl 1/2. Ajuster 10 volume à 1 l avec de l'eau distillée dans
une fiole jaugée.
c) Dosage spectrophotométrique de Na et K
Chlorure de sodium: solution étalon à 10 mé/l.
Dissoudre 0,585 g de NaCl cristallisé sec dans 1 l d'eau distillée.
Par dilution de cette solution, on prépare plusieurs solutions
dans la gamme 0 à 1 mé /1 •.
- Chlorure de potassium : solution étalon à 5 mé/l.
Dissoudre 0,3125 g de KCl cristallisé sec dans 1 1 d'eau distillée.
Par dilution de cette solution, préparer plusieurs solutions dans
la gamme 0 à 0,5 mé/l.'
- TamEon pour dosage de Na :
Dissoudre KCL cristallisé dans de l'bau distillée, jusqu'à sat~
ration. Filtrer. Ajoutor CaC12, 2H20 jusqu'à saturation. Filtre~.
Ajouter MgC1 2, 6H20 jusqu'à saturation et filtrer •
•••
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Tampon pour dmsage de K




a) Préparation de la colonne.
Faire une prise de 20 g de terre fine (passée au tamis de 2 mm).
Pour cela, prélever la terre en différents points de l'échantillon soigneu-
sement homogénéisé et étalé sur un plateau en tôle émaillée.
- Mélanger intimement la prise avec 40 g de quartz sur une feuille
de plastique.
Introduire dans une colonne de 450 mm de hauteur et 20 mm de
diamètre
un tampon de 3 cm de hauteur en coton hydrophile moyennement
tassé,
20 g de quartz calciné,
un tiers du mélange sol-quartz (20 g environ),
10 g de quartz,
un tiers du mélange sol-quartz,
10 g de quartz,
le reste du mélange,
10 g de quartz
Préparer un témoin avec un tampon de coton hydrophile et 90 g
de quartz.
b) Percolation
Placer une fiole de 250 ml sous la colonne,l~_pointo de cette
dernière étant engagé~ dans le col de la fiole.
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- Verser lentement la solution d'acétate d'ammonium pour imbiber
le mélange sol-quartz.
- Laisser percoler et ajouter de la solution jusqu'à ce que quel-
ques gouttes commencent à couler dans la fiole.
- Attendre encore quelques minutes. Remplir la colonne jusqu'à
3 cm environ au-dessus du niveau supérieur du quartz et boucher avec un
bouchon en caoutchouo.
Laisser en contact pendant 12 heures (1 nuit).
Déboucher et laisser s'écouler.
- Percoler par petites fractions de 20 ml environ en laissant essorer
entre chaque addition et s'arrêter lorsque la fiole est pleine jusqu'au
trait de jauge.
Retirer la fiole, la boucher et l'agiter énergiquement. Cette
solution est destinée au dosage des bases échangeables : Ca, Mg, K et Na.
Les opérations suivantes servent à la détermination de la capacité
d'échange. Elles peuvent être faites soit après percolation à l'acétate,
soit directement.
- Perooler lentement par 500 ml du chlorure de calcium NI au-dessus
d'un bécher gradué de 600 ml. Jeter le percolat lorsque celui-ci atteint
un volume de 500 ml et replacer les béchers sous les colonnes.
- Percoler par petites fractions avec du chlorure de calcium N/10.
S'arrêter lorsque le pcrcolat atteint 200 ml. Laisser égoutter (1 heure
environ). Jeter le percolat.
Remplacer le bécher de 500 ml par unG fiole jaugée de 500 ml.
Percoler lentem~nt avec la solution de nitrate de potassium N.
Lorsque le percolat atteint le trait de jauge, retirer la fiole,
la boucher et l'agiter énergiquement pour homogénéiser son contenu.





a) Dosage des chlorures
- Prélever à la pipette 25 ml de la solution N de nitrate.
- Acidifier par 5 ml de RNO) 6N (environ 1/2).
Ajouter 10 ml de AgN03 N/20 à l'aide d'une pipette jaugée,
1 ml d'alum de fer (III) et d'ammonium à l'aide d'une
pipette graduée.
- Agiter énergiquement pendant une minute pour coaguler le précipité
de chlorure d'argent.
- Titrer l'excès d'ions Ag+ par SeN[ - _/20 jusqu'à disparition
de la couleur orangée qui doit tenir une minute, à l'aide d'une burette.
b) Dosage du calcium
- Prélever à la pipette jaugée, 25 ml de solution d'acétate, et les
verser dans un bécher de 250 ml.
- Ajouter 5 ml de triethanolamine 1/2 à la pipette graduée,
de la soude 2,5 N jusqu'à pH 12 (vérifier le plI 2. l'aide
de papier-pH),
de l'eau distillée pour amener le volume à 100 ml environ,
3 gouttes de calcéine.
- Titrer pa:' le complexon III 0,004 N (0,002 M) jusqu'à virage du
vert au violet. Opérer lentem.nt surtout vers la fin du dosage.
Pour le dosag~ du calcium dans la solution de nitrate, opérer de la
même manière mais avec le complexon III 0,02 N (0,01 M).
41
c) Dosage du magnlsium
- Prélever à la pipette jaugée, 25 ml de solution d'acétat~ que
l'on met dans un bécher de 250 ml.
- Ajout~r 5 ml de triethanolamine au 1/2,
de l'eau distillée jusqu'à volume de 80 à 100 ml,
40 ml de tampon pH 10 (vérifier avec le papier-pH si
besoin est, ajuster le pH à 10 avec HCl dilué ou
NH40H dilué) •
- Ajouter à la burette, le volume de complexon III 0,004 N nécessaire
pour complexer tout le calcium. Ce volume est égal au volume du complexon
III 0,004 N utilisé lors du dosage du calcium.
- Ajouter une pincée de noir ériocbrome T.
Titrer par le complexon III 0,004 N jusqu'à virage du rouge-violet
à bleu.
Remarque: Si le titre du complexon est trop faible (volume trop fort),
lors du dosage du calcium dans l'acétate, recommencer le dosage avec une
solution 0,02 N de complexon.
Le virage du noir ériochrome T est assez délicat, mais il est très
perceptible pour un observateur entraîné.
Ne pas 0Bblier d' aj()uter :ke volume de complexan III çorrespondant au
calcium avant de titrer le magné!ium.
d) Dosage spectrophotométrique du sodium




- A partir dû la solution étalon à 10 mé/l, préparer la gamme
0,2 - 0,4 - 0,6 - 0,8 - 1,0 mé/l, de la manière suivante:
A l'aid~ d'une burette de précision (au 1/20me dG ml au moins),
verser respectivement 2, 4, 6, 8 et 10 ml de la solution à 10 mé/l, dans
des fioles jaugées (avec bouchons) de 100 ml. Ajouter dans chacune des
fioles, de l'acétate d'ammonium N jusqu'au trait de jauge puis 2 ml de
tampon au KC1.
- Allumer le spectrophotomètre. Régler les débits d'oxygène et
d'hydrogène. Régler la longueur d'onde sur 589 millimicrons.
- Passer au spectrophotomètre la solution étalon à 1,0 mé/l. Régler
l'ouverture de fente pour amener l'aiguille sur la division 100 de la
graduation. Passer ensuite les autres solutions de la gamme 0 - 1,0 mé/l dans
l'ordre décroissant dûS concentrations.
- Construire la courbe X mé/l on fonction du nombre N de divisions
de la graduation.
- Verser 50 ml d'extrait à l'acétate dans des fioles jaugées de
50 ml (jusqu'au trait de jauge). Ajouter 1 ml de tampon au KC1. Agiter
énergiquement.
- Passer au spectrophotomètre et noter la valeur indiquée par
l'aiguille.
Si la solution est trop concentrée - aiguille au-delà du point 100 -
faire une gamme approximative 0-10 mé/l, construire la courbe et passer la
solution au spectrophotomètre dans cette gamme. En déduire la concentration
approximative de la solution. Diluer la solution dans une fiole jaugée de
100 ml avec de l'acétate d'ammonium N et ajouter 2ml de tampon au KC1. Le
facteur de dilution est choisi de telle sorte que la concentration en sodium
de la solution diluée soit à l'intérieur de la gamme 0 - 1,0 mé/l. Passer
la solution au spectrophotomètre.
- A l'aide de la courbe étalon, déduire la concentration en mé/l
de la solution concentrée ou diluée.
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- Opérer pour le témoin comme pour un échantillon. Déduire la
concentration en mé/l du témoin.
e) Dosage spectrophotométrique du pO~~GSium
- A partir de la solution étalon à 5 mé/l, préparer la gamme 0,1 -
0,2 - 0,3 - 0,4 - 0,5 mé/l de la manière suivante
A l'aide d'une burette de précision, verser respectivement 2, 4, 6,
8 et 10 ml de la solution étalon à 5 mé/l, dans des fioles ja~ées de
100 ml. Ajouter de l'acétate d'ammonium N jusqu'à trait de jauge puis 2 ml
de tampon au NaCl. Opérer comme pour le sodium mais en utilisant la lon-
gueur d'onde 767 millimicrons et en réglant le point 100 avec la solution
0,5 mé/l. Construire la courbe étalon Y mé/l = f (N divisions).
- Pour l'échantillon et le témoin, opérer comme dans le cas du
dosage dü sodium mais en utilisant le tampon au NaCl.
- En déduire les concentrations en potassium dans l'échantillon
et le témoin à l'aide dt la courbe étalon.
CALCULS ET EXPRESSION DES RESULTATS
10 ) Détermination des bases échangeables
a) Teneur en Ca en mé/1Oû g de sol.
Soient Ps le poids de sol en g. Ps = 20 g,
250 ml le volume total de l'extrait à l'acétate,
Pe la prise d'essai de l'extrait de l'échant~etdu témoin :
Pe = 25 ml,
V le volume de complexon III nécessaire pour l'extrait de
l'échantillon,
V' le volume d~ complexon III nécessaire pour l'extrait du
témoin,
T 10 titre du complexon III T = 0,004 N ou 0,02 N.
Ca mé/1oo g sol = (V- V') T. 250.100Pee Ps
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Soit dans les conditions décrites précéqemment
Ca mé/100 g sol = Cv - V') 0,004. 250. 10025. 20
Ca mé/1oo g sol = O,~ (V-V') avec T = 0,004 N
1 Ca mé/100 g sol =.:(V - V' ) 1 avec T 0: 0,02 N
b) Teneur en magnésium en mé/100 g de sol
Soit V1 le volume de complexon III utilisé pour 10 dosag~ du magnesium
(non compris 10 volume V d~ complcxon III ajouté avant le do-
sage).
Les autres données sont les mêmes que pour le dosage du c~lcium.
Mg mé/100 g sol = V1 • T. 250.100
Pee Ps
Soit dans les conditions du dosage décrites ci-dessus :
}~ mé/100 g sol = 0,2 V1
1 Mg mé/100 g sol = V1
c) Teneur en sodium en mé/100 g de sol
avec T = 0,004 N
aven T = 0,02 N
Soient Ps le poids de sol, Ps = 20 g,
250 ml le volume total de l'extrait,







la valeur lue pour l'extrait du témoin,
le facteur do dilution pour l'extrait de l'échantillon,
le facteur do dilution pour l'extrait du témoin.
Facteur de dilution = Volume de la solution diluéeVolume de la prise de solution concentrée
Na mé/100 g de sol = (X.F - X' .F') 250. 1001000. Ps
Soit dans les conditions du dosage:
1 Na mé/100 g 'SOl = 1,25 (XF - X'.F') 1
d) Teneur en potassium en mé/100 g de sol
Soient : Y mé/l la valeur lue sur la courbe pour l'extrait de l'échan-
tillon,
Y'mé/l la valeur lue pour l'extrait du témoin,
F le facteur de dilution pour l'extrait de l'échantillon,
F' le facteur de dilution pour l'extrait du témoin.
Les autres données sont identiques à celles pour le dosage du sodium.
K mé/1oo g sol = (y •F - Y' F') 250. 1001000. Pa
Soit dans les conditions décrites précédemment:
1 K mé/100 g sol = 1,25 (Y.F. - Y' .F') J
•••
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2°) Détermination de la capacité d'écl1ange
Elle comprend deux dosages qui sont faits sur l'extrait du nitrate
de potassium: un dosage de chlorure et un dosage de calcium.
Le calcium dosé comprend le calcium lié au sol qui correspond à la
capacité d'échange et le calcium de la solution de CaC1 2 restée par capilla-
rité dans le sol après lavage avec cette solution. Le dosage de chlorure
permet de déterminer le calcium du CaC12 • Par différence on obtient la
capacité d'échange.
Pratiquement on calcule Ca mé/100 g de sol, Cl mé/100 g de sol. La
différence est la capacité d'échange en mé/100 g de sol.
Soient
a) Teneur en chlorure en mé/10b g de sol
..1 Mt la. ''',s. cI'IU~{ Il'•• t,..;,. ...... tt;tr~t. ~
Ps le poids de sol : Ps = 20 g,
0,05 :r-.r la normalité du nitrate d'argent,
0,05 N la normalité du sulfocyanure de potassium,
10 ml le volume de nitrate de potassium,
V1 le volume du sulfocyanure pour l'échantillon,
V' le volume du Bulfocyanure pour le témoin.1
Cl mé/500 ml d'échantillon = (10.0,05 - V1 • 0,05) 500
25
= 10 - V1
Cl mé/500 ml de témoin = (10.0,05 - V· 1.0,05) 500 = 10 - V'
25 1





b) Teneur en calcium en mé/100 g de sol.
20 g le poids de sol,
500 ml le volume de l'extrait,
25 ml la prise d'essai d'extrait,
V le volume de complexon III 0,02 N
Ca mé/100 g sol = A = V. 0,02. 500. 10025. 20
c) Capacité d'échange T en mé/100 g de sol
T mé/100 g sol = Ca mé/100 g sol - Cl mé/100 g sol.
J T mé/100 g sol = A - B
PRECISION DES RESULTATS :
Nous avons effectué des essais de répétabilité sur 4 échantillons
différents et avons obtenu les résultats suivants:
Echantillons A B C D !!
Ca mé/100 g
, ,
;0,50.:t 0,04 27,1 .± 0,5 39 .± 2 0,51 .± 0,03;
rag mé/100 g 0,22 .± 0,02 14,5 .± 0,9 1,8 + 2,1 0,83 + 0,03!
mé/100 g
,
K 0,01 .± 0,01 0,02 .± 0,02 0,40 .± 0,08 0,57.± 0,04;
Na mé/100 g 0,02 .± 0,02 0,14 .± 0,05 0,12.± 0,05 0,11 .± 0,02!
T mé/100 g 2,9 .± 0,7 15 3 13 2 22 3 !+ + + !
!
•••
L'erreur relative varie beaucoup avec l'échantillon et l'élément
dosé. Cela provient du fait que la détermination des bases échangeables
comporte un grand nombre d'opérations qui sont cause d'erreurs d'inégales
grandeurs. Par exemple en ce qui concerne le sodium et le potassium, les
quantités extraites sont ~ oouvont trèo inférieuros ~UXimpuretés qui
proviennent des divers traitements. De faibles variations entre les impu-
retés dosées dans le témoin et celles réellement contenues dans l'échan-
tillon entraînent donc de grandes variations sur le résultat final.
Pour améliorer la précision des résultats lorsque cela est nécessaire,
on peut soit effectuer 2 ou 3 essais pour chaque détermination, soit effectuer
des déterminations par petites séries d'une dizaine d'échantillons (au lieu






L'ana~se triacide, inventée par HARRISSON pour l'étude des
"Latérites", et qui, par extension, est devenue analyse des éléments totaux
a pour but essentiel la détermination des rapports moléculaires caractéris-
tiques Si02/A120) I~ i.i~!12g3 et Si02/A120) + Fe20) • Il est d'ailleurs
un peu illusoire, ainsi qu1il sera vu plus loin, de lui demander davantage.
Cette quasi définition justifie l'application de cette méthode aux
sols des régions tropicales.
En effet, ces sols se caractérisent, à priori et dans leur grande
majorité, par leur degré d'évolution très poussé, c'est-à-dire:
- Absence quasi totale de minéraux primaires, hormis le quartz.
- Partie attaquable (au sens chimique du mot) constituée essentielle-
ment de minéraux de néoformation : argiles et silicates ~dratés
et oxydes plus ou moins cristallisés.
Ces quelques considérations en situant le domaine spécifique d'appli-
cation de l'analyse triacide, permettent aussi d'entrevoir ses limites.
Malgré le manque d'essais systématiques à ce sujet il est évident que son
application à des minéraux primaires intacts, ou même au début de leur
évolution, serait hasardeuse : des réseaux. cristallins aussi "parfaits" ne
sont pas tous facilement démolis et l'ana~ste devra alors avoir recours
à des attaques plus puissantes pour les décomposer complètement (fusions
diverses ou attaque fluorqydrique).
Qui dit minéraux primaires non évolués pense aussi aux sols peu
évolués des régions tempérées ; d'après M. AUBERT, seuls sont justifiables
de cette attaque les sols podzoliques et lessivés ; les sols bruns risquent
déjà de donner des résultats peu significatifs.
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Par contre les argiles naturelles ou extraites (fraction ° à 1 r' ou
°à 2 P ) de tous types de sols péuvent utilement être étudiées par cette
méthode, ne serait-ce Qu'à titre complémentaire aux analyses physiques:
thermoanalyse et roentgenographie.
Enfin et puisque les minéraux les plus justifiables de 08 type d'ana-
lyse sont les "argiles" et les oxydes, il apparaît préférable de ne pas
l'appliquer:
a) aux échantillons humifères de surface, d'autant plus que ceux-ci
risquent d'être par trop remaniés.
b) aux sols contenant une proportion trop grande ( .,. 70 %) de quartz ,
mais alors on pourra opérer sur une certaine fraction gTanulométrique (de °
à 2 - 20 ou 50~).
c) aux sols, concrétions, croûtes ou sédiments calcaires ( > 10 %) ;
dans de tels cas la partie non calcaire (isolée par attaque avec HCl dilué)
sera. pour des raisons techniques plus facilement analysée.
LIMITES DE L'EMPLOI DE L'ATTAQUE TRIACIDE
En plus du fait que le réactif triacide est probablement insuffis~lt
pour décomposer complètement les silicates primaires des roches, il faut
considérer aussi qu'il possède certains inconvénients "techniques".
a) L'acide phosphorique, quoiquG de point d'ébullition supérieur à
celui de S04H2' est déplacé par ce dernier et des pertes se produisent lors
de la venue à sec. Dans la méthode classique on dose encore P205 mais
uniquement pour le déduire de la somme des sesquioxydes lors de la détermi-
nation de A1 203 par différence. Cc chiffre n'a donc plus de valeur absolue.
P205 ainsi obtenu est parfois même inférieur au P205 dit total (attaque
ni trique).
b) Parmi les 4 bases classiquement dosées, CaO et Na20 sont gene-
ralement presque égales par attaque triacide ct par attaque nitrique (B.T.).
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Par contre MgO et K20 sont souvent significativement supérieures aux teneurs
obtenues par attaque nitrique; ceci tient au fait, surtout en ce qui con-
C8rne MgO, que ces ions peuvent être fermement inclus dans le réseau des
divers alumino-silicates o
La présence de grandes quantités de CaO (cas des sols calcaires)
peut être g&nante pour deux raisons :
a) lors de l'attaque, alors que la présence d'un excès d'ions S04-
facilite la précipitation de S04Ca, ce dernier peut, en se déposant sur les
particules de sol cncor~ non attaqué~s, entraver la destruction des sili-
cates 0
b) lors de la reprise, la faiblo solubilité de ce S04Ca risque dû
surcharger le résidu et de donner une erreur par défaut du chiffre de Cao
c) La silic~ libéréo des silicates (dites silice colloïdale) ne se
troùvo pas, dans le produit de l'attaque, dans un milieu bien propre à
provoquer sa floculation de façon très poussée. Il y a donc lieu de fritter
los "traces" de cette silice, susceptibles de passer en pseudo solution
lors de la repris8. Cette opération, pour être réalisée avec suffisamment
de succès, demande un certain temps de chauffage après reprise chlorhydriquo.
Si dans la majorité des cas cette opération pourrait être négligée, il reste
que dans quelques autres, imprévisib18s hélas, la quantité de silice restant
on pseudo solution, est suffisante pour fausser l'établissement d8s rapports
caractéristiques.
Pour ces diverses raisons, et du fait que l'ion A13+ peut maintenant
être dosé par complexométrie avec une exactitude au moins égale à celle
donnée par la méthode classique (somme des sesquioxydes), la méthode d'ana-
lys0 par attaque triacide, limitée à la détermination des rapports, peut




10) un traitement à la chaleur à 10000C pour la détermination de la
perte au feu. Cette dernière englobe l'cau de constitution des minéraux,
la ~atière organique et éventuellement lù gaz carbonique des carbonates
alcalino-terreux.
20) une attaque par le mélange sulfuriqu0 - nitriquo - chlor~drique.
Sur la solution d'attaque, on dose le fer et l'aluminium par complexa-
métrie, le titalE par colorimétrie et éventuellement les bases totales
(CaO, MgO, K20, Na20).
Sur le résidu on détermine par pesée, le résidu proprement dit
composé des minéraux non attaqués, et la silice gélatineuse provenant des
silicates décomposés lors de l'attaque et soluble dans une lessive de
s~e.
REACTIFS
Mélange sulfo-nitrique ; mélanger 2 volumes d'acide sulfurique
d = 1,84 avec 3 volumes d'acide nitrique d = 1,40
Acide chlor~drique d = 1,125
Acide nitrique d = 1,40




- Acide chlorhydrique au 1/2 500 ml d'acide concentré dans 500 ml
d'eau distillée




- Soude à 2 % 20 g de soude en pastille dans 1 l d'eau distillée.
- Acétate d'ammonium à 10 %
- Acide acétique concentré d = 1,06
Acide sulfosalicylique à 4 %(en solution aqueuse)
Complexon III 0,025 111: : dissoudre 9,3062 g de complexon III sécllé
à 80°C, dans de l'cau distillée. Ajuster le volume à 1 l dans une
fiole jaugée
Solution étalon de fer 0,025 M : peser exactement 1,3962 g de fer
réduit en poudre. Attaquer par 40 ml d'acide chlorhydrique concGntré
et 10 ml d'acide nitrique concentré. Porter à ébullition pour chasseI
les vapeurs nitreuses. Lorsque tout le fer est dissout, laisser
refroidir. Ajuster le volume à 1 l dans une fiole jaugée.
- Solution étalon d~ zinc 0,05 M A la place de la solution de fer
qui nécessite une attaque, on peut utiliser une solution étalon
de zinc. Dans ce cas, utiliser une ampoule "titrisol" de sulfate
de zinc.
4°) Aluminium
Acétate d'ammonium à 10 %
Cu-complexonate : 50 ml Cu s04 0,05 M + 50 ml comploxon III 0,05 M
- P.A.N. à 0,1 %d2.!ls l'alcoolethylique
- Complexon III 0,025 M : 9,3062 g de complexon III pour exactemont
1 l de solution.
5°) Titane
Solution étalon dû Ti à 0,5 g/l de Ti02 : dans un creuset en pl~­
tine mettre exactement 0,5°0 g de Ti02 et 5 g de pyrosulfate de
potassium. Chauffer jusqu'à fusion complète (20 minutes environ)
sur un bec bunsen. Pendant 11;, chauffage, couvrir partiellement
•••
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le creuset avec un couvercle en platine, pour éviter les projections
hors du oreuset. Laisser refroidir. Plonger le creuset et son cou-
vercle dans un bêçher de 600 ml contenant 200 ml de H2S04 4 N.
Chauffer à l'ébullition jusqu'à dissolution complète. A l'aide
d'une pince métallique, retirer le creuset et le couverole et les
rincer avec un jet de pissette au-dessus du béoher. Verser la solu-
tion dans une fiole jaugée de 1 1. Ajuster le volume à 1 l avec
H2S04 4 N.
- H2S04 1/2 : 500 ml d'acide d = 1,84 dans 500 ml d'eau distillée.
H3P04 1/2 : 500 ml d'acide d = 1,71 dans 500 ml d'eau distillée 0
- Eau oxygénée à 3 %: 30 ml d'eau oxygénée 110 volumes dans 1 l
d'eau distillée.
MODE OPERATOIRE :
'Mettre 5 à 10 g de terre broyée dans une étuve à 105°C pendant au
moihs 6 h. Refroidir et conserver en dessicoateur.
1°) Détermination de la perte au feu
- Dans un creuset en porcelaine préalablement stabilisé à 10000 C et
taré, peser 1 g exactement de terre broyée et séchée à 105°C. Exécuter la
pesée le plus rapidement possible pour éviter la reprise d'humidité.
- Porter le creuset au four à moufle et calciner à 10000 C pendant
4 heures.
- Refroidir en dessiccateur à robinet et peser.
- Peser exactement 1 g de sol broyé séché à 105°C,dans un bécher
F.H. de 250 ml.
- Ajouter 25 ml du mélange sulfonitrique froid, par petites fractions
et en agitant bien pour éviter la formation de grumeaux •
• • •
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- Porter sur bain de sable tiède.
Ajouter 25 ml d'HCI concentré.
Couvrir d'un verre de montre et augmenter progressivement le
chauffage.
Lorsque les vapeurs rutilantes ont cessé de se dégager, ôter
le verre de montre après l'avoir rincé d'un jet de pissette.
- Pousser le chauffage et venir à sec (fin de dégagement des fumées
blanches de SO).
- Laisser refroidir.
Ajouter 25 ml d'HCl concentré. Agiter à la main. Couvrir d'un
verre de montre et laisser digérer sur bain de sable tiède jusqu'ù désagré-
gation du résidu.
- Ajouter 25 ml de mélange sulf~nitrique et effectuer la seconde
attaque comme la première.
Frittage des traces de silice en pseudo-solution
Lorsque le contenu du bécher est venu à sûc, ajouter une pincée
de nitrate d'ammonium. Mélanger à l'aide d'un agitateur de verre à bout
aplati.
Ajouter 5 ml d'RNO) concentré. Couvrir le bécher d'un verre de
montre et chauffer lentement jusqu'à désagrégation totale. Découvrir et
venir à sec sans trop chauffer (100 - 1100 C). Chauffer plus fort pendant
2 h )0. Laisser refroidir.
Reprise et filtration
- Reprendre le produit d'attaque par 5 ml d'HCl concentré. Couvrir
et chauffer doucomen~ jusqu'à désagrégation.
- Ajouter 50 ml d'eau distillée et continuer à chauffer sans bouillir
jusqu'à dissolution complète des sulfates de fer et d'aluminium (Cette disso-
lution est lente, les sulfates anhydres de fer et d'aluminium devant d'abord
s'hydrater avant de se dissoudre).
• ••
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- Laisser refroidir pendant plusieurs heures.
Filtrer sur filtre plat sans cendre ~ 110 mm et recueillir le
filtrat dans une fiole jaugée do 250 ml.
(Les fines particules de silic~ remontent facilement par capillarité
sur les bords du filtre. Ajouter au besoin quelques gouttes d'alcool au
liquide pour abaisser la tension superficielle et éviter les remontées de
silice).
Laver le filtre avec HCl 10 ~ chaud jusqu'à disparition de toutes
taches jaunes de Fe2C16 sur 10 filtre, puis avec HCl 10 %froid.
- Après refroidissement du contenu de ia fiole (stabilisation 1 nuit)
ajouter de l'eau distillée jusqu'au trait d8 jauge de la fiole jaugée. Cette
solution est destinée aux dosages du fer, de l'aluminium, du titane et
éventuellement des bases totales.
- Dans le cas où l'analyse comprend la détermination des bases totQles:
faire 2 témoins sans sols.
Dissolution de la silice ~élatineuse
- Remplacer la fiole jaugée par le bécher de 250 ml ayant servi à
l'attaque.
- Laver le résidu par des petites fractions de soude 2 %à Booc,
jusqu'à concurrence de 100 à 120 ml. Le filtrat est recueilli dans le
béch8r de 250 ml.
- Laver 2 fois le résidu par HCl 1/2 et 3 fois par l'eau distillée
et r~cueillir le filtrat dans le bécher.
- Ajouter directement 10 ml d'HCl concentré dans le bécher afin
de reprécipiter la silice.
- Chauffer douceêlent sur bain de sable afin d'évaporer 10 liquide
sans projection.
3°) Détermination du résidu
- Placer le filtre et le résidu dans un creuset en porcelaine
préalablement stabilisé à 1000° et taré. La stabilisation des creusets doit
surtout être faite lorsque les creusets sont neufs •
•••
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Après refroissement en dessiccateur, peser.
Remarque: La silice calcinéû doit être parfaitement blanche. S'il en était
autrement, il serait nécGssaire de la soumettre à un essai de pureté par
attaque fluorqydrique en creuset de platine.
5°) Dosage du titane
L'appareil utilisé est un colorimètre "LUMETROrp' avec filtre 420
millimicrons o Allumer l'appareil une demi-heure avant les essais pour le
stabiliser.
- Préparer à partir de la solution à 0,5 g/l de Ti02 la gamme étalon
de la manière suivante :
Mettre respectivement °- 0,5 - 1,0 - 1,5 - 2,0 - 2,5 - 3,0 - 3,5-
4,0 ml dans des fioles jaugées de 100 ml.
Utiliser pour cela une burette.
Ajouter dans chacune des fioles :
51 ml d'H3P04 1/2 pour éliminer la coloration du fer,
- 10 ml d'H2S04 1/2,
5 ml d'eau oxygénée à 3 %.
Compléter à 100 ml avec de l'eau distillée et agiter.
- Passer la gamme étalon au colorimètre et tracer la courbe étalon,
- Prélever à la pipette graduée, 12,5 ml de la solution d'attaque
et les verser dans une fiol~ jaugée de 100 ml.
- Ajouter 5 ml d'H3P04 1/2
10 ml d'H2S04 1/2
5 ml d'eau oxygénée à 3 %.
- Compléter le volume jusqu'à 100 ml avec de l'eau distillée et agitur.
Passer au colorimètre.
Déduire la concentration en Ti02 de la courbe étalon.
Sécher dans l'étuve ou dans le four réglé à 100°C.
Calciner au four à moufle à 1000° pendant 4 heures. Les creusets
sont introduits dans le four froid ou tiède.
- Après refroidissement on dessiccateur, peser.
Remarque: Il est possible, lorsque l'attaque triacide est effectuée sur
des horizons encore riches en minéraux primaires, que le résidu présente
encore un intérêt analytique.
Le résidu calciné pourra alors être transféré dans un creuset en
platine et soumis à une attaque fluorhydrique qui donnera les titres bruts
en Si02 et en partie non Si02, ou soumis à une attaquo par fusion au p'yro-
sulfate de potassium, qui ne solubilise pas le quartz, et qui permet après
reprise chlorhydrique d'effectuer une analyse dG la partie non quartzique
du résidu.
4°) Détermination de la silice des silicates
- Après mise à sec du contenu du bécher (opérer doucement à partir
du moment où Si02 gélatineuse se dépose car il y a des risques de projection)
augmenter le chauffage et le maintenir pendant 2 heures au moins.
Reprendre par 5 ml d'HCl concentré, puis 50 ml d'eau distillée.
Chauffer doucement pour dissoudre NaCl (30 minutes environ).
Laisser r0froidir et filtrer sur filtre sans cundre (filtration
lente, rj110mm). Entraîner le précipité par HC1 1%.
Laver le filtre avec HCl 1%, puis avec de l'eau distillée.
Jeter le filtrat qui ne présente pas d'intérêt.
Mettre le filtre et son contenu dans un creuset en porcelaine
préalablement taré,et sécher à l'étuvù ou au four à 100°.
- Calciner à 10000 C dans le four à moufle pondant 4 heures (mettre
les creusets dans le four froid ou tiède).
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6°) Dosage du fer
a) Etalonnage de la solution de complexon III.
- par la solution étalon de fer: voir dans le paragraphe suivant.
par la solution étalon de zinc :
Prélever à l'aide d'une pipette jaugée, 10 ml de solution étalon de
zinc et les mettre dans un bécher de 250 ml. Ajouter de l'eau distillée
jusqu'à un volume de 100 ml environ, 10 ml de tampon pH 10, 10 mg (1 pincée)
de trituration de noir ériochrome T. Titrer par le complexon III à étalonne~
jusqu'à virage au vert.
Trituration de noir ériochrome T
me T à 99 parties de NaCl cristallisé.
mélanger 1 partie de noir ériochro-
Tampon pH 10 : dissoudre 54 g de NH4Cl dans 200 ml d'eau distillée.
Ajouter 350 ml d'ammoniaque (d = 0,91). Compléter à 1 l avec de l'eau dis-
tillée.
b) Dosage du fer par le complexon III 0,025 M.
utiliser un pH-mètre pour le contrôle du pH pendant le dosage.
- Prélever à la pipette jaugée, 10 ml de la solution d'attaque (25 ml
pour les solutions presque incolores qui sont pauvres en f8r) et les mettre
dans un bécher de 250 ml. Amener le volume à 100 ml environ avec de l'eau
distillée.
- Plonger les électrodes du pH-mètre dans le bécher.
- Ajouter de l'acétate d'ammonium à 10 %jusqu'à pH 2,2, puis 5 ml
d'acid€ acétique concentré et 2 gouttes d'acide sulfosalicylique à 4 %.
- Doser lentement par le complexon 0,025 M jusqu'à disparition
complète de la coloration rose. Vers la fin du dosage, attendre 10 à 15
secondes entre chaque addition. La solution duvicnt incolore à jnune paille
selon l~ conoentration en fer do· h" solution.
...
66
Ne pas ajouter d'excès de complexon III pour vérifier que le virage
est atteint car cet excès fausserait le dosage ultérieur do l'aluminium.
Le virage est facile à apprécier, surtout sur un fond blanc.
- Retirer les électrodes du bécher.
70) Dosage de l'aluminium par le complexon III 0,025 M
- Après dosage du fer, chauffer la solution à doser jusqu'à l'ébulli-
tion sur un réchaud ou un bec bunsen.
- Porter le bécher sur agitateur magnétique chauffant.
Ajouter dans l'ordre
- 1 ml de PAN à 0,1 %,
3 gouttes de Cu-complexonate,
1,5 ml d'acétate d'ammonium à 10 %(2,5 ml si la prise d'~ssai
est de 25 ml).
Vérifier à l'aide de papier-pH, quû le pH est compris entre 2,5 et 3.
Doser à chaud par le complexon III 0,025 M, jusqu'à disparition ~e
la coloration rouge.
Le virage est assez délicat à saisir car la solution passe du roug0
au jaune orange. Il faut donc bien observer la variation de teinte entre
chaque addition à la fin du dosage. Si l'on n'est pas sûr que le virage est
atteint, on peut noter le volume de complexon et ajouter ~~ petit excès de
complexon (2 à 3 gouttes).
- Faire un témoin en remplaçant la prise de solution d'attaque par
une prise d'Hel 1 %et avec les mêmes réactifs.
Si la teneur en Al du sol est trop forte, utilisGr une solution de
complexon III 0,05 M.
• ••
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Remarque: La méthode de dosage du fer et de l'aluminium décrite ci-dessus,
diffère de celles utilisées dans les autres laboratoires. Elle est dérivée
d'une méthode de dosage rapide des bauxites (CH. ANAL., vol. 50, nO 3,
pp. 111 à 160, 1968) et a été mise au point dans notre laboratoire.
Elle présente sur les autres méthodes couramment utilisées en analyse
des sols les avantages suivants
le dosage du fer Gt de l'aluminium se fait sur la même prise, d'on
faible consommation de produit et gain de temps,
- le dosage d~ l'aluminium est direct, d'où simplification dos mani-
pulations, des calculs et gain de temps,
- précision comparable.
CALCULS ET EXPRESSION DES RESULTATS
1°) Perte au feu pour [100 g de sol
Soient
Soient
P poids creuset + échantillon avant calcination
P' poids creuset + échantillon après calcination
g prise d'assai.
Perte au feu %= (p - pl) 100
2°) Résidu (en g pour 100 g de sol)
R poids creuset + résidu calciné
R' poids creuset vide
1 g prise d'essai.
1 Résidu %= (R - R') 100 l
•• 0
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30) Silice (etlgpour 100 g de sol)
Soient
Soient
S poids creuset + silice calcinée
S' poids creuset vide
1 g prisa d'essai.
1 Silice %= (S - S') 100
4°) Titane (Ti02 en g pour 100 g)
1 g le poids de sol,
250 ml le volume total de la solution d'attaque,
12,5 ml la prise d'essai de solution d'attaqua,
100 ml le volume total de la solution passée au colorimètre
V la prise de solution étalon à 0,5 g/l, amenée à 100 ml.
Pour construire la courbe étalon.:Ti02 %en fonction du nombre de
divisions indiqué par l'aiguille de l'appareil, il faut traduire en Ti02%,
la concentration d~ chaque solution de la gamme par la formule :
0.5. V. 250. 100
1000. 12,5. 1
Pratiquement : tracer la courbe V en fonction du nombre N de divisions
de l'appareil. (Ceci n'est évidemmant valable que pour les conditions opéra-
toires ci-dessus précisées). Lire directement Ti02 %en fonction de N.
5°) Ftr (en Fe203 g pour 100 g do sol)
Soient : 1 g le poids de sol,
250 ml le volum~ de la solution d'attaque,
Pe la prise d'essai de solution d'attaque,
V le volume de complexon III 0,025 M.
1 mole d'EDTA (complexon III) complûxe 1 atome dG fer soit 80 g de Fe 203
Fe ° %. 80. 0,025. V. 250. 100
2 3 1000. Pe. 1
50. V
Pe
avec Pe = 10 ml
ou avec Pe = 25 ml
Soient
60 ) Aluminium (on A1 203 g pour 100 g de sol)
1 g le poids de sol,
250 ml le volume de la solution d'attaque,
Pe la prise d'essai de solution d'attaque (la même que colle pour
lù fer),
V' le volume do complexon III 0,025 M pour l'échantillon,
Vt le volume de complexon III 0,025 M pour le témoin.
1 molz d'EDTA complexe 1 atome d'aluminium soit 50,98 g de A1 203
50 ,98. 0,025 (V' - Vt) 250. 100
1000. Pe. 1
=
31,86 (V' - Vt>
Pe
avec Pe = 10 ml
avec Pe = 25 ml
Si l'on utilise le complexon III 0,05 M, recalculer le coefficient




La somme de tous les pourcentages calculés au cours de cette 2.nalyse
doit être égale à 100. Nous considérons comme corrects les résultats don~
la somme égale 100 i 4.
Cett~ vérification n'est pas une garantie absolue d'exactitude,lGs
erreurs pouvant se compenser. D'autre part elle n'est pas valable dans cer-
tains cas. En particuliE:r pour les sols calcaires, il faut inclure dans le
total des pourcentages, la teneur en CaO qui est loin d'être négligeable.
PR~ISION 1
1°) Précision des dosages comploxométriques dirocts do Fe ct d'Al
par l' JIDrA
Nous avons effectué des essais de répétabilité des dosages de Fe et
d'Al sur 2 solutions provenant de l'attaque de 2 échantillons différ-ents et
avons obtenu les résultats reproduits dans le tableau ci-dessous (L0s int\;;r--







19,1 .:.!:: 0, i4
L' incorti tude absolue due aux dosages de Ii\, ct d'Al sur les POurCC':'l-
tag~s de Fe203 et d'A1203 dans le sol, est inférieure à .:.!:: 0,3, ce qui est
satisfaisant pour les ~alyses totales courantes.
Nous avons retenu cotte méthode de dosage direct du fer et d~ l'alu-
minium pour sa simplicité et sn rnpidité d'exécution. Elle domcmcio on effet
deux fois moins de temps que l'ensemble des méthodes do dosage nu bichro~ate
•••
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pour le fer ~t au sulfatû da zinc pour l'aluminium.
20 ) Précision des ~nalyses par attaque triacide
Les essais de répétabilité dont les résultats sont reproduits dan3
le tableau ci-dessous, ont été effectués sur 4 tYPGS do Bols différents.
Les interv~lles d0 confiance sont toujours calculés ~voc la prob~bilitê
95 %.
Echantillons l II III IV
Silice % 72,1 + 1,9 41,0 + 2,3 20,4 + 1, 1 21 9 + 0;0
Si02 % 12,3 + 0,5 21,6 + 2,0 21,3 + 1,0 6,0 + °i7
Ti02 % 0,3 + 0,3 0,7 + 0,5 1,5 + 0 1 2 4,8 +- 114-
A1203 % 9,9 + 1,7 20,7 + 1,° 31,5 + 1,1 3 ~-) 6 + 1,4
Fe203 % 2,4 + 0,7 7,1 + 0,8 13,0 + 0,8 32,9 + 1 ,3
elt~&-"n..
L'erreur absolue sur l'iR.iMàl~ d8s opérations ost, dans presque
tous les cas, inférieure à 2 %.
~ ..
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DETERTIINATION DES BASES TOTALES
(CaO, f~, K20, Na20)
Cette détermination a pour but d'évaluer la totalité des bases
contenues dans le sol.
Il existe plusieurs méthodes d'extraction des bases utilisant cha·-
cune des réactifs différents.
Nous avons utilisé jusqu'cn Janvier 1969, la technique d'attaque p".:C
l'acide nitrique 0 Nous l'avons abandonnée au profit de c.elle par le mélange
sulfurique - nitrique - chlorhydrique pour deux raisons
1°) Cette dernière nous paraît plus efficace que celle par l'acide
nitrique.
2°) Elle est déjà utilisée pour la détermination des éléments maje1.lrs
(silice, alumine, fer, titane).
La partie la plus délicate de cette détermination est l'extraction
des bases. En effet les chiffres trouvés lors de l'analyse, dépendont sur-
tout de l'efficacité de l'attaque, efficacité qui dépend à son tour de la
nature du réactif d'attaque, des conditions opératoires de l'attaque (tempé-
rature ct temps d'attaque en particulier) et des impuretés introduitos au
cours dos diverses opérations. L'attaque doit donc être faite avec un soin
particulier.
Pour l'attaque par le mélange triacide, voir page 60. Dans cc chapi~re,
nous ne dév01opperons quo les opérations effectuées sur la solution d' atta.··
que.
PRINCIPE:
Sur une partie aliquote do la solution d'attaque, on précipite par
l'ammoniaque les hydroxydes de fer, d'aluminium, et de titane qui peuvent
interférer dans les dosages spectrophotométriques. On élimine los sell
ammoniacaux contenus dans la solution. On dose le calcium ct 10 magn~sium
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- Ammoniaque. 1/2 : 500 ml d'ammoniaque d = 0,91 pour 500 ml d'cau
distillée (l'eau distillée utilisée pour cette solution doit être fraîche
ou rebouillie préalablement pour chasser CO2 et éviter la formation do
CaC03)·
- Papier pH universel
- Acide nitrique à 2 %
- Acide nitrique concentré d = 1,40
Eau régale: 1 l d'acide chlorh;ydrique d = 1,125 pour 2 l dracici~
nitrique d = 1,40
2°) Dosage compl8Xométrique du calcium et du magn8sium
- Les solutions sont identiques à celles utilisé~s pou~ le dosage
du calcium et du magnés ium échangeable (voir pagE: 42 ).
3°) Dosage spectrophotométrique du potassium et du sodium
- Les solutions sont identiques à collGS utilisées pour le dosage
de K et Na. écha.ngeable (voir page 43 ).
MODE OPERATOIRE :
1°) Traitements après attaque
- A l'aide d'une pipette jaugée (ou d'une fiolo jaugée) faire une
prise de 100 ml/250 ml de la solution d'Gttaque triacide.
Introduire la prisû dans un bécher de 600 ml d la réduire jusqu 1.'.
10 à 20 ml sur plaque chauffante •
• ••
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Ajouter 300 ml d'eau distillée.
Chauffer à 40°C sur plaque chauffante et précipiter 18s hydroXJè.r;s
par l'ammoniaque 1/2, jusqu'à pH 7 et odeur ~anchement a~1oniacale. (COL-
trôler le pH avec le papier pH universel). Utiliser une ampoule à déc~1t8r
pour verser l'ammoniaque goutte à goutte et agiter la solution à l'aide
d'un agitateur magnétique pendant toute la précipitation.
- Filtrer sur filtro plat ~ 180 mm. Recueillir 10 filtrat appelé 3 1
(solution 1) dans un bécher de 600 ml.
- Evapor0r jusqu'à soc le filtrat sur une plaquo chauffante.
- Placer un autre bécher de 600 ml sous l'entonnoir et rGdissoudre
entièrement le précipité par un jet d'acide nitrique à 2 ~. La solution
obtenue est appelée 52.
Reprécipiter les hydroxydes comme précédemment dans 82 ,
Filtrer sur filtre plat et recueillir le filtrat dans le bécher
contenant 51 évaporée.
- Evaporer à sec la solution 51 + 52 sur plaque chauffante. Chauffe}'
énergiquement pour éliminer le plus possible de sels ammoniacaux.
- Ajouter 20 ml d'cau régala, recouvrir le bêcher d'un verre do
montre. Chauffer jusqu'à fin de dégagement des vapeurs jaunes.
Enlever 10 vérre do montre et évaporer à sec.
- Ajouter 5 ml d'~r03 concentré. Recouvrir d'un verre de montre.
Attaquer jusqu'à fin de dégagement des vapeurs nitreuses.
- Rincer le verre de montre avec de l'eau distillée.
Filtrer sur filtre sans cendre ~ 125 mm. Recueillir le filtrat
dans une fiole jaugée do 100 ml.
Ajuster 10 volume à 100 ml avec de l'eau distillée.





20) Dosage complexométrique du calcium ct du magnesium
- FUire des prises de 20 ml de solution et opérer comme pour le
dosage de Ca et Mg échangeables (voir page 46).
)0) Dosage spectrophotométriquc du potassium et du sodium
- Faire les mêmes gammes étalons que pour le dosage de K et Na
échangeables, mais en utilisant RNO) à 2 %au lieu de l'acétate d'ammonium
pour les dilutions. Tracer les courbes étalons. Passer les solutions au
spectrophotomètre. Opérer comme pour le dosage de Na et K échangeables mais
en effectuant les dilutions éventuelles avec RNO) à 2 %au lieu de l'acôiate
(voir page 47 ).
CALCULS ET EXPRESSION DES RESULTATS :
1°) Calcium (en milliéquivalents pour 100 g de sol)
Soient 1 g le poids de sol,
250 ml le volume total de solution d'attaque,
Pe la prise d'essai dû solution, Pe = 20 ml
V le volume dG complexon III nécessaire pour l'échantillon,
V' le volume de complexon III nécessaire pour le témoin,
T le titre du complexon III, T. 0,004 N (0,002 M).
Ca mé/100 g sol = Cv - V') T. 250. 100Pc. 1
Soit dans les conditions du dosage
Ca mé/100 g 8.01 c: (V - V') 0,004. 250. 10020
f Ca mé/100 g sol = 5 (V - V') r
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20 ) Magnésium (en millié~uivalents pour 100 g de sol)
1
Soit V1 le volume d~ complexon III utilisé pour le dosage du magnosium
(non compris le volume V ajouté avant le dosage).
Mg mé/100 g sol = V1• T. 250. 100
Pe. 1
=
V1. 0,004. 250. 100
20
l~ mé/100 g sol = 5 V1
3°) Sodium (en milliéguivalents pour 100 g de sol)
Soient .. 1 g le poids d0 sol,
250 ml le volume total de la solution d'attaque,
X mé/l la valeur lue sur la courbe pour l'échantillon,
XI mé/l la valeur lue sur la courbe pour 10 témoin,
F le facteur de dilution pour l'échantillon,
F' le facteur de dilution pour le témoin.
Facteur dt dilution = volume de la solution diluée
volume de la prise de solution concentrée
Na mé/100 g sol = (X.F - X'F' ) 250. 1001000. 1




40) Potassium (en milliéquivalents pour 100 g dt sol)
y mé/l la valeur lu~ sur la courbe pour l'échantillon,
Y' mé/l la valeur lue pour le témoin,
F le facteur de dilution pour l'échantillon,
F' le facteur de dilution pour le témoin.
Les autres données sont identiques à celles du sodium.
K mé/100 g sol = (Y.F. - Y'F') 250. 1001000. 1
1 K mé/100 g sol = 25 (YF - Y'F')
PRECISION:
Nous avons effectué un essai de répétabilité d'attaque sur un écha:~­
tillon,puis sur chaque solution d'attaqu8, un essai de répétabilité de do-
sage. Nous avons ainsi calculé l'incertitude la due à l'attaque, puis celle
Id due au dosage. Les résultats sont les suivants;
Bases Valeurs en la Id l total
mé/100g
Na 0,7 .:!: 0,8 .:!: 0,5 1,3
K 1,6 .:!: 0,5 .:!: 0,2 0,1
Ca 1,4 .:!: 0,6 ± 0,2 0,8
Mg 9,2 .:!: 1,3 .:!: 0,5 1,8
L'incertitude est relativement très importante et est due surtout
à l'attaque. la peut provenir:
- d'une: part de l'irrégularité de l'attaque, la température n
'
6ta:'l-c
pas uniforme sur toute la surface du bain de sable.
...
18
d'autre part de l'importance du rapport bases des impuretés des
réactifs et récipients sur bases extraites du soL Co rapport peut attcinc11'8
5 pour le potassium et le sodium. Un écart relativement faible entre le
témoin et les impuretés réellement contenues dans la solution d'attaque
entraîne une erreur relativement forte sur les résultats de bases totales
D:l.ns les conditions actuelles du travail, l' amüyse des bases totc,'_i:'f3






roSAGE DU FER LIBRE
(Méthode DEB modifié par T. ASAMI et Ko Km!~DA)
PRINCIPE:
Le fer libre du sol est réduit avec de l'hydrosulfite dG sodiwn.
Il eet ensuite complexé par l'EDTA. Lors d0 la réduction, des sulfures
de fer se forment et précipitent. Ils sont dissouts avoc de l'acide
chlorhydrique.
Le fer est réduit par l'hydroquinone, puis complüxé par
l'o-phénantroline et dosé colorimétriquemcnt,en milieu acide pour évitor
la précipitation des hydroxydes. FU (II) donne un complexe rouge-orange
avec l' o-phénantroline •
REACTIFS :





- Elfdroquinone à 1 %
Ortho-phénantroline à 0,2 %
Citrate de sodium: dissoudre 30 g de C6H5Na307 ' 2H20 dans 1 l
d'eau distillée. Ajuster le pH à 3,5 avec HCl concentré •
• ••
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- Acétate de sodium : dissoudre 250 g de CH3CaONa, 3H20 dans 1 l
d'eau distillée. Ajuster le pH à 3,5 avec HCl concentré.
- Solution étalon do fer à 20 mg/le
IDDE OPERATOIRE :
1°) Extraction
- r1ettre 0,5 à 2 g de sol broyé dans un erlenmeyor cl.) 250 ml, 4 g
d'hydrosulfite de sodium Gt 100 ml d'EDTA 0,02 M.
- Porter au bain murie à 70°C pendMt 15 minutes avec agitation
de temps en temps.
- Après refroidissement, ajouter 5 ml d'HCl N. L~ solution est
filtrée dans une fiole jaugée de 500 ml.
- Recommencer 3 fois l'extraction (jusqu'à obtention d'un résidu
blnnc).
- A la fin de la dernière extraction, laver le résidu 3 fois avec
20 ml d'HCl 0,02 N. Recueillir les eaux de lavage dans la fiole jaugée de
500 ml.
Ajuster le volume au trait de jauge.
2°) Dosage colorimétrique du fer
L'app31'eil utilisé est un spectrophotomètre JEAN et CONSTANT 2,vnc
cuve en verre de 10 ou 20 mm. Le pH est contrôlé à l'aidv d'un pH-mètre.
Les conditions d'utilisations du spectrophotomètre sont: longueur
d'ond~ : 5075 angstroem
épaisseur des cuves : 20 mm pour solution contenMt 0 à 50 r g/25 ml









- Prélever une partie aliquote de la solution contenant 0 à 100 P g
de fer, dans une fiole jaugée de 25 ml.
- Amener le pH entre 1,5 et 2,0 avec HCl concentré (déterminer à
l'avance, la quantité d'acide nécessaire).
- Ajouter 1 ml d'hydroquinone
ml d'o-phénantroline
2 ml de citrate
4 ml d'acétate.
- Ajuster le volume à 25 ml avec de l'enu distillée. Attendre au
moins 1 heure pour laisser à la couleur le temps do so développer.
- Passer au spectrophotomètre en utilisant soit l~ cuve d0 10 mm
soit la cuve de 20 mm.
- Préparer dans les mêmes conditions, une gamm~ étalon contenant
o à 100 P g/25 ml. Construire la courbe étalon N divisions = f (X P g/25 ml)
pour la cuvû de 20 mm et pour ln cuve de 10 mm.
- Déduire de la courbe étalon la valeur X de l'échantillon.
EZPRESSION DES RESULTATS
Soient P le poids de sol de la prise d'essai,
V la prise d'essai de solution d'extraction,
25 ml 10 volume total de la solution à colorimétrer,
Xf g/25 ml la valeur lue sur la courbe.
Fe 1~ = X. 500. 100





DOSAGE DU CALCAIRE TOTAL
(au calcimètre BERNARD)
PRINCIPE:
Le sol est attaqué par de l'acide chlorhydrique dilué. Le calcaire
est détruit avec dégagement de CO2 • On mesure le volume de CO2 dégagé qui
est proportionnel à la quantité du calcium attaqué.
REACTIFS :
- Acide chlorhydrique 1/2
- Solution saturée de BaCl (dans le calcimètre)
- Carbonate de calcium sec (calcaire pur).
MODE OPERATOIRE :
Le calcimètre BERNARD comprend: 1 tube de verre gradué en ml, fixé
sur un support en bois, 1 ampoule de verre relié au bas du tube par un
tuyau plastique, 1 erlenmeyer relié au haut du tube par un autre tuyau plas-
tique. Llampoule mobile sert à ramener la pression dans le tube à la pression
atmosphérique pendant les mesures.
- Introduire P grammes (1 à 10 selon la teneur présumée du sol en
calcaire) de terre bro,yée dans un erlenmeyer de 100 ml.
- Verser 5 à 10 ml d'HCl 1/2 dans un petit tube de verre (1 = 40 mm,
~ = 10 mm) et intpoduire ce dernier dans l'erlenmeyer à l'aide d'une pince
brucelle, en prenant soin de ne pas renverser d'acide sur la terre.
- Boucher l'erlenmeyer avec le bouchon relié au calcimètre par un
tuyau plastique.
- Amener au même niveau le liquide dans l'ampoule et dans le tube,
en déplaçant la boule le long du tube.
• ••
Lire le volume sur le tube.
- Faire couler l'acide sur la terre en renversant 10 petit tube
dans l'erlenmeyer.
Agit&r l'erlenmeyer.
Tout en agitant, faire doscendre la boule le long du tube do
façon que le liquide reste au môme niveau dans le tuba et la boule.
Lire le volume quand 10 niveau ne bouge plus.
Faire un essai dans les mêmes conditions sur une prise de 100 ~z




la prise dQ sol,
P la prise du carbonate P = 0,1 g,
c c
v et V los valeurs lues sur 1,;; tube nvant et nprès attaque du sr' c)
v' et VI les valeurs lues avant ct aprèo c.ttaquo du carbonate fur.
V
c
• v' - Vi est le volume de CO2 dégagée par l'attaque du carbon~te.
Vs = V - v est le volume da CO 2 dégagé~ par l'attaque du sol.
La teneur en calcaire du sol est donnée par la formule
co P. V • 100Ca 3 = c s
V • P
e s




et V soient du même
s
dosage av&c une prise
V
c
= 26 à 28 ml pour
le résultat soit correct, il est nécessaire que V
c
ordre de grandeur. Si Vs est trop petit, ref,ürG le
de sol plus fortù.
P = 0,1 g.
c
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DETERMINATION DE LA CONDUCTIVITE
(sur extrait de pate saturée)
PRINCIPE:
L'échantillon de terre est humidifié jusqu'à saturation avec de
l'eau distillée. Après un temps do repos suffisant pour permettre le pass~6c
en solution des sels solubles, on extrait sous vide la solution. La conducti-
vité de cette solution est déterminée à l'aide d'un conductimètre.
'MODE OPERATOIRE :
L'appareil utilisé est un conductimètre PHILIPS GM 4144 avec une
cellule conductimétrique FR 9512/01 et un générateur B.F. ~ŒTRIX modèle 814.
10 ) Pâte saturée
- Peser 100 g de terre fine d3Jls une capsule en porcelaine (~ 150 à
180 mm). (Augmenter le poids de la prise jusqu'à 250 g si nécessaire pour
avoir au moins 20 ml de filtrat).
Humecter la terre sans malaxer, avec de l'eau distillée, jusqu'à
ce que l'6au ne s'infiltre plus. Utiliser une burette pour connaître le
volu/11<::: d'eau.
- Malaxer avec une spatule et rajouter de l'eau jusqu'à obtention
d'une pâte satisfaisant aux conditions suivantes
1 - elle doit couler lentement quand on incline la capsule,
2 - sa surface doit être brillante,
3 - ell~ doit sc détacher librement de la spatule.
Rassembler cette boue au fond d~ l~ capsule ~n ménageant un trou
de 2 ou 3 cm2.
• ••
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- Laisser reposer 4 heurest en couvrant d'un papier filtre humido.
Après ww heure 1 si de l'eau siest rassembléo dans le creux, le point de
saturation Q été dépassé et il convient de rajouter de la terre. Dans le
cas contraire, renouveler les 3 tests précédents.
- Passer la pate sur un büchner de 10 cm de diamètre adapté à une
fiole à vide et garni d'un filtre plat (bleu). Recueillir le filtrat drulS
un tube fixé sur la tige du büchner.
2°) Mesure de la conductivité
- PlongGr 10. cellule: conductimétriquG dans la solution et détormiflfc,t'
la résistance R.
Dét8rminer lQ t~mpérature à l'aide d'un thermomètr~ au dixième
de degré et en déduire le cOtfficient de température avec la table.
3°) Dosago dûs sels solubles
Si l'on désir0 un dosage plus complet dûs sels solubles, on prélève
à la pipette jaugé~ 10 ml de l'extrait que l'on met dans uné fiole jaugée
de 100 ml et on ajuste 18 volume au trait de jauge avec do l'cau distillée.






Mg p~r complexométrio (voir bases échnngoubles),
K pnr spectrophotométrie (voir bases échangeables),
et C03H- par acidimétrio avec HC1,
par gravimétrie au chlorure de b3Xyum,
par volumétrie au nitrate d'argent.




Soient : R la résistance lue sur l'apparoil~
Kt le coefficient de température.
k la constante d'étalonn~ge do ln cellule.
La conductivité en millimhos/cm à 25°C s'8Xprim0 par la formule
/ /
1000C mmhos cm 25°C = k K R
• t • •
Table des coefficients de température
24,0 0,980 § 21,0 1,041 ~ 30,0 1,102 ~












Kt ~! 1 ! !
1 0,802 1 ! 28,0 ! j ,060 115,0 ! 22,0 0,939 25,0 ! 1,000 ,16,0 ! 0,822 2 0,943 2 ! 1,004 2 1,06317 ,0 ! 0,841 4 0,941 4 1 1,008 4 1,06818,0 ! 0,861 6 0,951 6 ! 1,012 ~ 6 1,01219,0 ! 0,880 8 0,955 1 8 ! 1,011 8 1,016 §





Vérification et calcul de la constante de cellule :
Pour la vérification de la constante, utiliser une solution de KGI
0,001 N (0,7456 g/l de KGI pur et sec) dont on cmnnaît la conductivité
à 25°C, C = 1,4118 mmhos/cm pour une solution de KCI 0)01 N
Mesurer la résistance de la solution de KGI 0,01 N avec la cellule
dont on veut déterminer la constante k, et appliquer la relation :
déduite de la relation précédente et dans laquelle :
k est la constante cherchée,
Kt le coefficient de température,
R la résistance lue sur l'appareil,
C la conductivité en rnrnhos/cm/25°C.
Replatinisation des électrodes de la cellule
Dissoudre 2 g de Pt Cl4 dans 66 ml d'eau distillée.
Remplir la cellule de solution de platine. Relier les fils aux deux
bornes d'une pile. Faire passer le courant jusqu'à ce que les électrodes
soient noires. Chronométrer le temps de passage du courant. Faire passer
le courant en sens inverse pendant le même temps.
